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Die dritte Auflage dieſes Werkes, welche im Jahre 1888 erſchien, 
umfaßte einen Band von 657 Seiten, das heißt faſt den doppelten Um⸗ 
fang der zweiten (von 1882) und weit mehr als den dreifachen Umfang 
der erſten (von 1867). In ähnlihen, wenn auch nicht ganz fo fchroffen 
Berhältnifien hat ſich der Stoff jeit 1888 angehäuft und als die Noth- 
mwendigfeit einer neuen Bearbeitung an mich herantrat, fühlte ich mid 
diefer Laſt um fo weniger gewachſen, als meine noch verfügbare, gegen 
früher erheblich geminderte Arbeitstraft durch andere Aufgaben beaniprucht 
war, und als ich gleichzeitig feit längerer Zeit den Mangel des mir 
früher gegönnten perjönlichen Eontactes mit den hier behandelten Induftrien 
ſchmerzlich empfinden mußte. 

Ih betrachte es als ein großes Glück für die mir am Herzen lie» 
gende Weiterführung dieſes Werkes, daß ed mir gelungen ift, in Herrn 
Dr. 9. Köhler, dem langjährigen Leiter bedeutender ‘Theerverarbeitungs- 
werde, einen Mann zu finden, der, wie wenig Andere zu einer jolchen 
Aufgabe geeignet ift, da er einerjeitS$ noch heute mitten in der Praxis 
fteht, andererjeit3 jeine wiſſenſchaftlichen und literariſchen Sporen längit 
verdient bat. Herr Dr. Köhler bat fih der Aufgabe, mein Werk zu 
einem den Bedürfniffen der Gegenwart entiprechenden und genügenden 
umzugeflalten, mit ebenjo viel Eifer wie Sachkenntniß gewidmet. Unter 
Beibehaltung des größten Theile der dritten Auflage iſt in jeinen 
Händen der neue, aus der Praxis und der Literatur entnommene Stoff 
jo flarl in fat allen Capiteln angejchwollen, daß das Werk nunmehr in 
zwei Bände (Steintohlentheer und Ammoniak) getheilt werden mußte. 
Seine Zuſätze Haben meine volle Beiltimmung gefunden, und muß aljo 
Die vorliegende vierte Auflage als unſer gemeinfchaftliches Werk angeſehen 
werden. Ich darf wohl mit folgendem Satze aus meiner legten Vorrede 
fließen: „Möge das Buch in diefer neuen Geftalt zu den freunden, 
welche fich feine Vorgänger erworben haben, noch recht zahlreiche neue 
gejellen, und vor Allem ſich dem Praktiker als zuverläfjiger und braud)- 
barer Rathgeber erweiſen.“ 


Zürich, im November 1899. 
®. gunge. 


VI Vorwort. 


Es iſt mir ein Bedürfnig, Herrn Prof. Dr. Lunge für das Ver— 
trauen, das er mir durch die Uebertragung der Bearbeitung der vierten 
Auflage feines Werkes „Die Induſtrie des Steinkohlentheers und Am⸗ 
moniaks“ entgegengebradft hat, meinen mwärmften. Dant auszuſprechen. 
Ich babe mich des mir gewordenen Auftrages mit um fo größerer Freu- 
digkeit entledigt, als das Lunge'ſche Werk bereit3 in feiner erften Auflage 
bei meinem Eintritte in die mir liebgetvordene Induftrie des Steinfohlen- 
theer$ dor nunmehr zwanzig Jahren mein treuer Yührer geweſen ift und 
fih mir in feinen fpäteren Auflagen faſt immer als zuverläffiger Rath- 
geber erwiejen hat. Ich Habe daher auch bei der neuen Bearbeitung faſt 
das ganze Material der dritten Auflage unverändert benuben können. 

Bei der nun vorliegenden vierten Auflage glaubte ich der Stein- 
tohle, al® dem gemeinfamen Ausgangsmateriale der beiden Induſtriezweige, 
eine etwas eingehendere Betrachtung zu Theil werden laflen und auch 
dem rein wiſſenſchaftlichen heile einen breiteren Raum gewähren zu 
follen. Es ſchien mir dieg mit Rüdfiht auf die Beurtheilung der über 
die Bildung des Theerd und Ammonials aus Steinlohle berrjchenden 
Anfichten nicht ohne Werth zu jein, infofern dadurch, befonders durch 
Anführung wichtiger ſynthetiſcher Methoden, einige Anregung zu neuen 
Forſchungen auf dieſem Gebiete gegeben werden kann. Die Theorie der 
Sheerbildung jelbft ift ja in jüngfter Zeit erft durch die eracten und 
intereffanten Arbeiten von G. Kraemer und feinen Mitarbeitern, von 
Heusler und von Haber in eine Bahn eingelentt worden, welche der 
thatfächlichen Unterlage keineswegs entbehrt und eg hat den Anschein, als 
ob diefer Frage für die Folge ein immer lebhafteres Intereſſe entgegen- 
gebracht werden wird. 

Meit umfangreicher find natürlich die Ergänzungen, welche der prat- 
tiſche Theil des Werkes, einſchließlich der analytiichen Arbeiten erfahren 
mußte. Hier find es namentlich die Fortſchritte im Stofereibetrieb (Koks⸗ 
öfen, Benzolgewinnung aus Ofengafen) und der Induſtrie des Ammoniaks 
(neue Gewinnungsmethoden, flüffiges, condenfirteg Ammoniak), welche eine 
eingehendere Behandlung erheiſchten; aber auch die Berarbeitung des 
Steintohlentheers felbft, bezw. die Gewinnung und Reindarftellung der 
Theerproducte, namentlich des Naphtalins, der Carboljäure, des Anthra- 
cend und die Pyridinbaſen hat mancherlei Bereicherung erfahren müllen, 
wozu nicht allein meine eigenen, langjährigen Erfahrungen den Stoff 
Tieferten, jondera auch in dankenswerther Weile Mittheilungen von 
Freunden und Fachgenoſſen, theilmweife auch durch gütige VBermittelung Des 





Vorwort. VII 


Herrn Prof. Dr. Lunge zur Verfügung ſtanden. Unter dieſen nenne ich 
beſonders die Herren Generaldirector Hilgenſtock in Dahlhauſen a. d. Ruhr, 
Prof. Dr. H. Hirzel in Leipzig⸗Plagwitz, Chefchemiker Dr. J. Bueb in 
Deflau und die Firma „Maſchinenfabrik Germania“, vorm. I. S. Schwalbe 
und Sohn in Chemnig. Die reichhaltige Patent» und technifche Literatur 
wurde gemeinfam von Herrn Prof. Dr. Lunge und mir gefichtet und man 
wird kaum eine wichtigere Publication des lebten Jahrzehntes finden, 
welche nicht in gebührender Weile berüdfichtigt worden wäre. 

Die großen Nebenzweige der Induſtrie des Steinkohlentheers, die 
Fabrikation von Afphalt, Dahpappen und Ruß, jchienen mir gleichfalls 
mehr als der bloßen Erwähnung werth zu fein, namenlid auch um deß⸗ 
willen, weil fie als wichtige Abjagquellen für jede Theerdeftillation eine 
große Rolle ſpielen und aud das Lunge'ſche Werk ſich in diefen Indu—⸗ 
firien längft als unentbehrlicher Yührer eingebürgert bat, ohne melden 
heute kaum eine nennenswerthe Fabrik diefer Branchen anzutreffen ift. 

Beſondere Anerkennung muß jchlieplih der Verlagsbuchhandlung aus⸗ 
geiprochen werden, welche das Werk in liberalfter Weile mit einer großen 
Anzahl vortrefflih ausgeführter, größtentheils nad Driginalzeichnungen 
hergeſtellter Stiche auägeltattet und es ermöglicht hat, daß die meilten, 
während des Drudes erjchienenen Veröffentlihungen noch in den fertigen 
Sat Haben eingejhoben werden können; doch war es nicht zu umgehen, 
eine Anzahl derjelben dem zweiten Bande als „Nachträge* anzufügen. 

&3 darf mithin ohne Uebertreibung behauptet werden, daß die neue 
Auflage des Lunge'ſchen Werkes in der That ein treues Bild giebt von 
der wiſſenſchaftlichen und technifchen Höhe, auf welcher fich die wichtigen 
Snduftriezweige des Steintohlentheers und des Ammoniaks im Augenblide 
des Erſcheinens befinden. 


Worms, im November 1899. 


H. Köhler. 
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Einleitung. 


Erftes Sapitel. 
Die Steinkohle als Bohmaterial des Hteinkohlentheers. 


Segenftand des vorliegenden Werkes ift die Verarbeitung des Steintohlen- 
theers, jene® pyrogenen Zerjegungsproductes der Steinkohle, welches in Gas⸗ 
anftalten und SKofereien al8 werthvolles Nebenprobuct in großen Mengen 
gewonnen wird. Bevor wir auf unfer eigentliches Thema näher eingehen, er- 
icheint e8 daher geboten, der Steinkohle felbit, ald dem Rohmateriale des Stein- 
kohlentheers, einige Betrachtungen in Hinficht auf ihre Bildung, ihre Eigen⸗ 
ihaften und ihr Vorlommen zu widmen. 

Wir willen, daß bei der Entftehung der Steinkohlenlager das Waſſer eine 
große Rolle gefpielt hat; dies ift durch die Forfchungen der Geologie und der 
Baläontologie unzweifelhaft feitgeftellt. Die Steinkohle ſelbſt ift als das 
Zerſetzungsproduct abgeftorbener Pflanzen erkannt worden; wie weit dieſe 
letzteren ausſchließlich aus Meerespflanzen (Lang) oder auch aus Landpflanzen 
(Sumpfgewächfe, untergegangene Wälder) beftanden haben, ift nod) nicht mit 
binreichender Sicherheit feftgeftellt worden. Manche Kohlenbeden find unzweifel- 
baft marinen Urfprungs, andere (die jogen. Binnenmulden) dagegen verdanken 
localen Depreifionen ihre Entftehung. Erftere erftreden fich meiftens auf große 
Längen am vormaligen Seeküften, wo die Bildungselemente nur wenig wechjeln; 
ihre Entftehung mag vornehmlicd, auf Seepflanzen zurüdzuführen fein, welche 
nad, ihrem Abfterben von Meeresſtrömungen weitergeführt und an beftinumten 
Stellen abgelagert wurden. Die legteren dagegen (3. B. das Saarbrücker 
Beden) find von weit geringerer Ausdehnung und Regelmäßigfeit, und biefe 
mögen ihren Urfprung der anſchwemmenden Wirkung der Flüſſe oder Ber- 
fumpfung des Bodens in Folge Hebung und Senkung verdanken. Wahr: 
ſcheinlich ift, daß beide Gattungen zur Bildung der Steinkohle beigetragen 
Haben und es mögen in diefem Umftande zum Theil die Unterfchiede in den 
Eigenichaften verjchiedener Steinkohlenvorkommen begründet fein. 

Augenſcheinlich häuften fi auf die verweſenden Pflanzenrefte Schichten - 
von Schlamm, weldye fpäter erhärteten und fo die Mutterfubftanz zur Bildung 
der Sefteinsjormation (Kohlenfandftein, Kohlenkalk, Kohlenfchiefer) wurden, in 
denen bie Steinkohle gelagert ift. Dies geht unzweifelhaft aus der ganzen 

kunge⸗Köbler, Eteinfohlentheer. 1 


2 Steinkohle. 


Situation der kohleführenden Formationen und aus den Einſchlüfſen von 
Pflanzenverſteinerungen und Landthierreſten hervor, welche dieſe Begleiter der 
Steinkohle in allen Fällen aufzuweiſen haben. Die die Kohle ſelbſt bildenden 
Pflanzenreſte dagegen formten ſich in ungeheuren Zeiträumen der nachfolgenden, 
geoßogifchen Epochen unter dem Einfluß von Druck, Wärme und innerer 
chemifcher Umlagerung und Umfegung zu dem um, was wir heute Steinfohle 
nennen. Wie viele Pflanzengenerationen dazu gehört haben, um den enormen 
Reichthum unferes Planeten an Steinkohlen, die theilweife in einer Mächtigkeit 
bi8 zu 76 m!) ftehen, Hervorzubringen, läßt ſich aud) nicht annähernd 
‘ tariren; allerdings darf man dabei nicht außer Acht lafien, daß der Hohe 
Kohlenfäuregehalt der Luft im Verein mit dem tropifchen Klima jener fernen 
geologischen Epoche eine ganz andere Vegetation als in unferen Tagen zur 
Folge haben mußte. 

- &8 kann nicht in unſerer Abficht liegen, die verſchiedenen Theorien, die 
man über die Bildung der Steinkohle aufgeftellt Hat, auf ihre Wahrſcheinlichkeit 
zu prüfen. Nur einer Anfchauung, die mar heute noch zuweilen im wiſſen⸗ 
ichaftlichen Werten vertreten findet, und die augenfcheinlicd) von einer falſchen 
Borausfegung ausgeht, möchten wir enigegentreten, weil fie geeignet ft, über 
die Natur der Steinfohle ganz faliche Begriffe zır erzeugen. Man Hat fi) bie 
Bildung der Steinkohle aus holzfajerhaltigen Landpflanzen 2) in der Weile gedacht, 
daß dieſe unter Abſcheidung von freiem Kohlenftoff und Austritt von 
Waſſer fo erfolgt, daß die widerftandsfähigen Harze und Dele, weiche zum 
Theil der Verweſung entgingen, unter ben Drude ber auf ihnen Iaftenden 
Gebirgsdede die zurlicgebliebenen Kohletheifhen zu einer fleindarten Maſſe 
verfitteten. 


Daß dem nicht ſo ſein kann, geht ſchon daraus hervor, daß die Steinkohle, 


wie wir ſehen werben, überhanpt keinen freien Kohlenſtoff enthält, und anderer⸗ 
ſeits haben die intereſſanten Unterſuchungen von Hoppe⸗Seyler?) und 
Tappeiner*) gezeigt, daß bie Zerjegung ber Celluloſe (Holziubftanz) unter 
dem Einfluß eines Ferments, das man in allen Sümpfen, in allen Wäldern 
und Feldern findet, nicht im Sinne ber obigen Annahme erfolgt, fondern daß 
fie fchon bei 20° der Hauptjahe nad) in Kohlenfäure und Sumpfgas bei 
umtergeorbnetem Auftreten von Waflerftoff, Schwefefwaflerftoff und Aldehyden 
zerfällt. Es ift aber wiffenfchaftfich durch nichts gerechtfertigt, anzunehmen, 
daß dieſer Proceß in der Steinkohlenperiode anders verlaufen ſei, als heute; 
wir dürfen im Gegentheil annehmen, daß er ſich in viel gewaltigerem Maßſtabe 
abgeſpielt Hat, als er heute auf der Erdoberfläche vor ſich geht. 

Unterliegt es fontit gar feiner Trage, dag die verjchiedenen Beitandtheile 
jener tohlebildenden Urpflanzen, wie Celluloſe, Dee, Harze, organische Säuren zc. 
fich in ſehr verfchiedener Weiſe an ber Zerſetzung bethetligt haben, fo ift das 
Auftreten von freiem Kohlenftoff dabei in nennendwerthen Mengen fo gut wie 


ı) Quenſtedt, Epoden der Natur 1877, ©. 403. — 9 Schultz, Chemie 
des Steintohlentheers 1882, S. 21. — ) Ber. d, d. em. Bel. 16, 122. — 
4) Ebendeſ. 16, 1734 u. 1740, 








Steinkohle. 3 


ausgeſchloſſen. Es iſt anzunehmen, daß dieſe Anſchauung wohl in erſter Linie 
der ſchwarzen Farbe der Steinkohle ihre Eutſtehung verdankt und dann auch 
dem Umftande, daß bei ihrer Bergafung der Hauptſache nad ein Tohleartiger 
Rückſtand, der Kols, hinterbleibt, von welchem indejlen nachgewiefen worden 
it, daß er gleichfalls nicht als Kohlenftoff, fondern höchſt wahrſcheinlich als 
eine höchſt complicirte Kohlenwaflerftoffverbindung anzufprechen iſt. Mit Recht 
macht Muck)) darauf aufmerffam, daß man dann ja aud) in Stärkemehl, 
Zuder und ähnlichen Subftanzen, die beim Erhitzen Kohle hinterlaſſen, die 
Präeriftenz des freien Koblenftoffs annehmen müßte. | 

Die Steinkohle ift bekanntlich eine nicht kryſtalliniſche, dichte, fchieferige 
oder faferige Subflanz von braunfchwarzer bis pecjichwarzer Farbe, welche 
häufig parallelepipedifch abgefondert ift und unter dem Mikroſkop vegetabilifche 
Tertur zeigt. Ihr ſpecifiſches Gewicht iſt 1,2 bis 1,5 und ihre elementare 
Zufammenfegung ſchwankend von 80 bi8 95 Proc. Kohlenftoff, 2,5 bis 5 Proc. 
Vaflerftoff, 2,5 bis 13 Proc. Sauerftoff und bis 0,8 Proc. Stidftoff. Eine 
Glaffification der Steinkohle fir technifche Zwecke auf Grund ihrer procentualen 
Zuſammenſetzung läßt fich erfahrungsgemäß nicht geben. Weit beſſere Anhalts⸗ 
punfte bietet das Verhalten gegen höhere Temperatur, und auch hier findet man 
Schwankungen je nad) der Provenienz der einzelnen Kohlenforten. Ausführliches 
hierher findet man in Mud, „Steinkohlenchemie“, Leipzig 1891, auf die 
hiermit verwiefen werben jol. Für unſere Zwecke genligt die Claſſification 
Gruner's 2), welche nachftehende Tabelle kurz zufammenfaßt: 








Zufammenjegung 





Berh. bei der Deftillation 


Ammoniat⸗ Theer 
waſſer 






Claſſen Gag 








. Sandloblen . . . 1765-80 |5,5—4,5119,5—15 20-80) 12-5 |18—15 
. Gaßfoblen . . . . 80-85 |5.8—5,0 |14,2—10 20-17) 5-8 |15—12 
. Scämiedelohlen . . 184-889 |5.0—5,5 | 11,5— 55 |116—15 | 3s—ı |13-10 
Bertotungstohlen . 188-91|65-55 | 65— 55 15—12| ı1-ı |10-5 
.Anthracite (magere 

ohlen) . .. . - 90-93 |5,5—3,0| 5,5— 3 12-8 1-0 | 5-2 





l 
2 
3 
4. 
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Tür bie Zwecke der Leuchtgas- und Theererzeugung, die uns hier aus⸗ 
ſchließlich interefjiren, Tommen nad) diefer Claffification hauptſächlich die 
Sorten 1, 2 und 4 in Betracht: Sandkohlen und Gaskohlen liefern, erftere in 
quantitativer, leßtere in qualitativer Hinficht, das befte Material zur Gas⸗ 
bereitung, während fich die kurzflammige Backkohle Nr. 4 hauptſächlich, beſonders 
nad) ftattgehabter Aufbereitung (Wafchen und Schlämmen), zur Verarbeitung 
auf Koks eignet. Dieſe Kohlenforten bilden alfo das eigentliche Ausgangs- 
material für den Steintohlentheer. 


1) Steinkohlenchemie, Leipzig 1891, ©. 1. — *) Dingl. Bolyt. Journ. 213, 244, 
1* 
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Man hat allerdings die Steinkohle lange Zeit als der Hauptſache nad) aus 
freien Kohlenftoff beftehend angefehen. Erſt die Arbeiten von Öuignet?), 
Fremy?), Balger (ſ. u.) und in neuefter Zeit Friswelt?) haben jeden Zweifel 
darüber, daß dem nicht fo ift, jondern daß die Steinkohle Überhaupt feinen freien 
Kohlenſtoff enthält, vollkommen befeitigt. Namentlich) der letztere Hat gezeigt, daß der 
ſchwarze Rüdftand, welcher bei jechsftündiger Einwirkung von fochender, circa 
49 procentiger Salpeterfäure auf gepulverte Steinfohle Hinterbleibt, und ber 
anscheinend aus unveränderter Kohle befteht, mit diefer nichts mehr gemein hat. 
Er ift in verdünnter Natronlauge im Gegenfage zu jener faft vollkommen 
löslich (1g Kohle Hinterließ nur Spuren von Rückſtand) und aus diefer Löſung 
füllen Säuren braune, in viel Waſſer lösliche Floden, die fid) nad) dem Trocknen 
wie eine Nitroverbindung verhalten. Bei der Deftillation diefer Subftanz mit 
Zinkſtaub entfteht unter Entweichen von Wafjerftoff und Cyan ein ammoniafa- 
liſches Deftillat, welches aud) Spuren von Pyridin und ähnlichen Bafen zu 
enthalten jcheint. 

Man wird der Wahricheinlichkeit wohl fehr nahe kommen, wenn man 
annimmt, daß die Steinkohle Teineswegs als einfache chemifche Verbindung auf- 
zufafien ift, fondern daß fie ein Gemenge verfchiedener und wahrſcheinlich fehr 
mannigfaltiger und hochmolecularer Kohlenwafferftoffverbindungen darſtellt. 
Bon diefen Gefichtspunften ausgehend hat Balter*) eine Öypothefe liber die 
Conftitution der Steinlohle aufgeftellt, die fich in folgenden Sägen zufammen- 
fallen läßt: 

1. Die Kohlen find Gemenge complicirter Kohlenftoffverbindungen. 

2. Letztere bilden eine genetische, und vielleicht eine homologe Reihe. 

3. Das Kohlenftoffgeräft diefer Verbindungen ift ein complicirtes. Die 
einzige Analogie dafiir bildet die aromatische Reihe der organischen Verbin⸗ 
dungen. 

Bei der elementaren Zufammenjegung der Steinfohle und ihrem hohen 
Kohlenftoffgehalte Liegt e8 allerdings nahe, die Urfache, ihrer Bildung und 
Conftitution in der Zugehörigfeit ihrer Hauptbeftandtheile zur aromatischen 
Reihe zu ſuchen und diefe Annahme erfcheint um fo gerechtfertigter, als bei der 
trodenen Deftillation der Steinfohle die ganze Benzolreihe wirklich entfteht, 
was aber natürlich nicht die Präexiſtenz einzelner Glieder derfelben beweiit. 
Immerhin iſt e8 in diefer Hinficht nicht unintereilant zu erfahren, daß es 
Watfon Smith und Chorley?) gelungen ift, durch Ertraction von japanischer 
Steinkohle mit Benzol nicht unbeträchtliche Mengen eines Bitumens zu erhalten, 
welches aromatische Kohlenwafjerftoffe, Phenole und Glieder der 
Pyridin» und Chinolinreihe, wenn aud) in geringer Menge, enthielt. 
Demerfenswerth find auch die Refultate, welhe Guignet ©) durch Einwirkung 
von Salpeterfänre auf Steinfohle erzielte. Es entftanden reichliche Mengen 
von Trinitroresorcin neben Dralfäure. Bei der Natronfchmelze bildeten 


1) Compt. rend. 88, 590. — *) Ebendaſ. 88, 1048. — *) Chem.⸗Zig. 1892, 
S. 204. — *) Vierteljahrsſchr. d. Züricher naturf, Ge. 1873, Mud, Stein: 
fohlendhemie. — °) Journ. Soc. Chem. Ind. 12, 220. :— *) Compt. rend. 88, 590. 
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fich neben humusartigen Subftanzen Ammoniak und Anilin. Belannt ift auch 
das Borlommen von Mellithfäure, C,(COOH),, in ber Form ihres Alu- 
miniumſalzes als Honigftein in der Steinkohle des Duaderfandfteines und der 
carbonifhen Formation im Gouvernement Tula, ebenfo das des Fichtelits in 
manchen Torf» und Braunkohlenlagern, für den die Unterfuchungen von Bam⸗ 
berger und Straßer !) e8 wahrjcheinlich machen, daß er ald Retenper⸗ 
hydrür anzufprechen iſt. Kraus 2) hat auch für den Scheererit des Braun» 
kohlenlagers von Uznach (Schweiz) die Zufammenfegung des Retens gefunden. 

Aber diefe vereinzelten Funde find doc der wirklichen Menge der Stein- 
fohle gegenüber zu unbedeutend, um einen allgemeinen Schluß auf die chemifche 
Natur derfelben berechtigt erfcheinen zu laſſen und Guignet felbft führt das 
Auftreten von Trinitroresorcin bei der Behandlung von Steinkohle mit 
Ealpeterfänre auf den Gehalt an harzartigen Verbindungen zurück. Es muß 
deshalb auch vorläufig noch al8 müßig erfcheinen, wenn man verfucht hat, für 
Steinfohlen verjchiedener Zufammenfegung befondere Structurformeln aufzus 
jtellen, für welche der Bhantafie ein nur zu großer Spielraum gelaffen ift. 

Die harzartigen (Löslichen) Beftandtheile der Steintohlen find noch mehr⸗ 
fach Gegenftand der Unterfuhung gewejen, ohne daß dabei Nennenswerthes 
zu Tage gefördert worden wäre. Muck) führt eine Reihe von in der Stein⸗ 
kohle beobachteten, ſauerſtoffhaltigen Kohlenwaflerftoffverbindungen an, deren 
Zufammenfegung und Eigenfchaften zuweilen ziemlich verfchieden angegeben 
werden und die daher nicht den Anfprud) auf ſcharf definirbare, chemische 
Individuen machen Lünnen. Nach demfelben bat Dondorf in meitfälifcher 
Kohle eine in dünnen Blättchen vorfommende, ſchwärzliche, rothbraun ſchillernde 
Eubitanz beobachtet, von überaus ſparſamem, wenn auch weit verbreitetem Vor⸗ 
tommen, die auch in einer Menge von etwa 0,3 Proc. aus der Kohle felbft 
durch Schwefeltohlenftoff oder Aether ertrahirt werden kann. Die Subftanz 
zeigt die Sufammenjegung C — 87,22 Proc., H = 9,20 Proc, 0 — 
2,29 ®Broc., S = 1,29 Proc. Die ätherifche Löſung fluorescirt. ſtark blau 
und bie Subſtanz verbrennt mit leuchtender, rußender Flamme unter Verbreitung 
eines weihrauchartigen Geruches. Diefer Körper beansprucht um deswillen ein 
größeres Intereile, weil er zeigt, daß der Schwefel nicht allein al8 mineralifche 
Verunreinigung, fondern aud) in organifch gebundener Form in der Steinfohle 
vorfommt. Reinſch?) fcheint duch Ertraction von Steinkohle mit Alkohol 
einen ähnlichen Körper gewonnen zu haben, den er übrigens nicht näher 
harakterifirt. Später hat dann noch Siepmann >) weftfälifche Gaskohle 
der Behandlung mit Aether, Alkohol und Chloroform unterzogen und mehrere 
harzartige Körper daraus gewonnen, deren elementare Zufammenfegung er feſt⸗ 
geſtellt Hat. 

Nicht unerwähnt follen ſchließlich auch die gasförmigen Begleiter der 
Steinkohle bleiben, bie, in den Spalten eingefchloffen, oft unter hohem Drucke 


ı) Ber. d. d. chem. Gel. 1889, ©. 3361. Bergl. au L. Spiegel, ibid. 
1889, ©. 33869. — *?) Ann. Chem. Pharm. 28, 345. — °) Loco. cit. p. 45. — 
*) Journ. f. pralt. Chem. 1880. — ®) Chem.⸗Ztg. 1891, Rep. S. 86. 
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als ſogenannte „Bläſer“ entweichen und im Bergbau eine ſehr gefürchtete 
Erſcheinung find. Dieſe Gaſe find von einer Reihe von Forjchern !) auf ihre 
Zufammenfegung unterſucht und als Gemenge von Aethan, Methan, Aethylen, 
Butylen und anderen Gliedern der Reihe CnHan, Kohlenoxyd, Kohlenfäure, 
Stidftoff und Sauerftoff erkannt worden. Daß diejelben noch aus einer 
friiheren Periode der Zerfegung herrühren, ift wenig wahrjcheinlich; viel eher 
ift man geneigt zu der Annahme, daß die Steinfohlen aud) heute nod) in den: 
Proceß einer weiteren, langfamen Verkohlung begriffen, und jene Gafe bie 
Producte dieſer fortichreitenden Verkohlung find. Der Gehalt diefer Safe an 
Sauerftoff und Stidftoff dürfte lebiglich auf Verunreinigung mit Luft zurück⸗ 
zuführen fein. 

Das bemerlenswerthefte Vorkommen ber Steinkohle findet fich befanntlich 
in der Steinkohlenformation aller Länder, zuweilen tritt fie aber auch in anderen 
Formationen auf, wie 3. B. im Kothliegenden (Saar), im Lias (Banat) und 
im Wealden. Die Naturerjcheinungen, denen die Steinkohle ihre Entftehung 
verdankt, reichen ſomit zurlid bis in die Epoche ber älteften Sebimentärformation, 
der paläozoifhen Gruppe, wenn man einer Berechnung Graßmann's?) 
Glauben fchenten darf, Tiegt diefe Periode ungefähr 2260 000 Jahre hinter 
unjerer Zeitrechnung zurid. 

Wir dürfen die Hauptlagerftätten der Steintohle i in den einzelnen Ländern 
als befannt vorausfegen; von größerem Intereffe für uns dürften die Zahlen 
fir die Förderung der hauptfächlichiten Productionsländer der Erde fein. Die- 
felbe betrug in Kilo-Tons zu 1 Million Kilogramın 3): 


roß⸗ Vereini eutſch⸗ 
Jahr rain nalen — Frankreich Belgien 
1892 . 184 697 145200 71362 25697 19583 
1893 . 166 955 146070 73909 25173 19411 
: 1894 . 191290 154897 76741 26964 20535 
1895 192687 174550 79164 27801 20448 
1896 198478 175363 85640 28870 21252 
1897 . 205 353 179819 91008 30278 21535 


Die Gefammtprobuction der übrigen Tohleerzeugenden Länder dürfte etwa 
ber franzöfifchen Iahresförderung gleichfommen, fo daß die gegenwärtige Welt⸗ 
production an Steinkohle ungefähr 560 000 000 t & 1000 kg betragen wird. 
Noch im Jahre 1882 wurde diefelbe (theilweife nah Nenmann-Spallart) 
von Schulg) auf ca. 319 064 592 geſchäitzt. 

Eine anerkannt zuverläffige Duelle, Rothwell's Mineral Induftries 
(6, 165), giebt folgende Zufammenftellung iiber die Kohlenproduction der 
Welt für 1896, umgerechnet auf metriſche Kilotonnen: 


1) Biſchof, eit. nah Mud, ©. 53. Bunjen, Bogg. Ann. 83, 197. Keller, 
Ann. Chem. Pharm. 92, 74. E. von Meyer, Journ. f. praft. Chem. 114, (NR. 5.) 
6, 389. Thomas, Journ. Soc. Chem. Ind. 1876, p. 14. Schondorff, 
Zeitſchr. f. Berg⸗, Hütten und Galinenw. 1876, ©. 119. — *) Cit. nah Schultz, 
loc. cit., S. 22. — °) Deutihe Induſtr.⸗Zeitg. 1898, Ar. 14. — *) Ohne Braun: 
Iohle. — °) Schultz, loc. cit., ©. 23. 
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Steinkohle Braunkohle 
Afrikaa.... 250 — 
Auſtralien.54429. — 
Deſterreich Ungarn.. 9899. 18883 


Belgien. -» . .. 21252 . — 
Canada.. 3119 — 


Frankreichh1328750.. 439 
Dentſchland... 85640 29798 
Griechenland.. — .. 20 
Indien. 2. - 3 910 — 
Italien. 276 I 
*Dapam 2 2. 2 2.3700 — 
Portugal . » » .. — 8 
*Rußland. . . . 7750 — 
Spanien. » .. 1853 55 
Shween. . .. . 226 — 


Großbritannien . . . 198487 — 
Vereinigte Staaten. . 170243 — 
*Andere Länder. .. 2000 — 


Insgeſammt 532 784 49 203 


Angeſichts diefer enormen Steigerung der Production, die innig mit der 
rapiden Entwidelung der Induftrie verknüpft ift, hat man fchon vielfach die 
Frage aufgeworfen, wie lange der Vorrath an Steinfohle wohl noch ausreichen 
wird ımd für einzelne Ränder ift diefe Frage nicht ohme ſchwerwiegende Be⸗ 
dertung. Schon ſeit mehreren Iahrzehnten wurde diefe Frage in England 
ventifirt. Neynolds!) theilte 1892 mit, dag der Geſammtvorrath Groß» 
britannien® bis zu einer Tiefe von 4000 Fuß nicht mehr ald 146 763 Mill. 
Tonnen betrage, welcher bei der fortwährend fich fteigernden Entwidelung der 
Induftrie diefes Landes höchftens noch für 228 Jahre ausreichen dürfte. Hill, 
eine der erjten Autoritäten auf dieſem Gebiete, rechnete damals jogar nur 
170 Jahre als Grenzzahl. Nady einer neuerlichen Berechnung des Teßteren 
Antors ?) dürfte Großbritannien im Jahre 1900 bis zu einer Tiefe von 
4000 Fuß unter der Erboberfläche nur noch über 81683 Mill. Tonnen 
Steinfohle verfügen. 

Naffe?) berechnet unter ber Annahme, daß 1t Braunlohle = 0,6 
Steinkohle zu fegen ift (mas übrigens nur fiir Deutfchland und Defterreich 
in Betracht kommt), die Kohlenvorräthe wie folgt: 


1) Ghem.»Beitg. 1892, ©. 1105. — *) Anz. f. Ind. u. Techn. Frankfurt a. M., 
1898, ©. 631. — °) Die Kohlenvorräihe der europ. Staaten, insb. Deutichlands 
und deren Erjhöpfung. Berlin 1898. 
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Kohlenvorrath Jahresförderung 1889-1891 
Milliarden Tonnen Millionen Tonnen 





Großbritannien. . -. . 198 184,2 
Dautihland . . . . . 112 81,8 
Stunt . ». .. 0.18 25,3 
Sefterreich-Ungern. . . 170) 20,5 
Belgien . . 2... 15 20,0 
360 331,8 
Nordamerifa. - . 684 — 
Big. 1. Nach rationellen Annahınen 


1oMill.tons Aber die wahrſcheinliche Steige- 
rung der Förderung kann man 
180 annehmen, daß die Erichöpfung 
der Kohlenvorräthe fich nad) ſpäteſtens 


” —HrYrT in and Bepien, er Täter in Geo 


britannien und erft in 800 bi8 1000 
150 Yahren in Deutichland fühlbar macht. 
Eine völlige Erſchöpfung wird für 
Europa zufammengenommen in 670 
Jahren, für Nordamerika etwa in 


In Ba EEE een 


I | u auch F. Fifher!) an. Nach ihm 
10 uo förderte Deutſchland im Jahre 1850 
wo Ir F erſt 5 Mill. Tonnen Steinkohlen, 

If | 1870 ſchon rund 70 Mill. und 1895 

90 troß des Rückganges in 1891/92 

ihon 82 Mill. Tonnen. Auf dem 

o Eontinent nimmt ſomit Deutfchland 
weitaus den erften Platz ein, während 
Frankreich nur etwa 28 Millionen 
&0 Tonnen, Belgien 19 Mill, Oefter- 
reich 10 Mil. und Rußland kaum 

” 8 Mill. Tonnen fürdern. England 
fürderte im Jahre 1840 bereits 
35 Mill. Tonnen Steinfohlen, 1895 
so troß des Rückganges in 1891/92 
über 190 Mil. Tonnen; bie Vers 

° einigten Staaten ftanden im Jahre 
1875 mit Deutſchland glei, jetzt 
erreicht die Förderung 175 Mill. 





1800 1870 1880 1880 1900 1) Zeiiſchr. |. angew. Chem. 1897, 
©. 480. 
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Tonnen Steintohlen. (Bergl. die beigefügte graphifche Darftellung Fig. 1.) 
Bei diefen gewaltigen Förderungen dürften nad feiner Anficht die Kohlen- 
vorräthe in den ulturftaaten in 200 bis 800 Jahren erichöpft fein. In⸗ 
defien können uns diefe Verhältniffe nicht jchreden, wenn wir bedenfen, welche 
ungeheuren Schäge an Steinkohle noch in Alien, Afrika und Auftralien uns 
erichloflen, oder kaum in Angriff genommen, ruhen. 

Bon Bedeutung für den Inhalt des vorliegenden Werkes jind auch die 
Zahlen, mit welchen die Theerprobuction an dem Verbrauch der jährlichen 
Kohlenförderung participirt. I. 2. Bell giebt darliber die nachfolgende, nad) 
engliihen Verhältniſſen zufammtengeftellte Aufftellung, die allerdings heute ſchon 
etwas veraltet ift: 

für Eifene und Stahlproduction . . . 30 Proc. 
„ SHankhaltungsgwede. . . .» . . 17 


N 
» Dampfmotoen . . 22.2... 12 , 
„ Export. 10 
» Bergweſen. 75 
„Gas⸗ und Theerproduction . . © 6 „ 
» Glass und Thonindufttie . . . . 4, 
» Schifffahrt und Eifenbafnen. . . 5 „ 
» Metallgewinnung, Brauerei <. . . 9 „ 


100 Proc. 

Diefe Zahlen, die nad) neuerlichen Berechnungen, wenigftens foweit fie 
die zur Theerproduction in Betracht fommenden Induftrien, Eifen- und Stahl- 
production (Kofsöfen, Hochöfen) und Leuchtgasproduction betreffen, fir englifche 
Verhättniffe noch Heute zutreffend find, erleiden in den verfchiedenen Ländern 
eine gewiſſe Verfchiebung, die aus dem jeweiligen Stande der erwähnten In⸗ 
duftrien rejultirt. Immerhin find diefelben aber geeignet, uns einen ungefähren 
Begriff Über die mögliche Weltproduction an Steinfohfentheer zu geben. Dies 
jelbe würde ſich wie folgt ftellen: 


— — — ——— — — — ——— — — — 


” 
Herkunft des Theers | Berarbeitete Kohle 


t 
Tonnen 











Mögliche Ausbeute Mögliche T heer⸗ 
an Theer production 
Proc. Tonnen 











Eiſen⸗ u. Stahlprod. 168 000 000 | 2,5 4 200 000 
Zeudtgasindufirie . | 33 600 000 | 5,0 1 680 000 
} 201600000 | | 5880000 


Selbftverftändlich Tann ein großer Theil der in der Eifen- und Stahl⸗ 
induftrie verwendeten Steintohlen unter feinen Umftänden in folcher Art vers 
wendet werden, daß man dabei an die Gewinnung von Theer als Nebenproduct 
denfen fönnte. 


Die trockene Defillation der Steinkohle. 


Der Proceß der trodenen Deftillation, das heißt, der Erhigung orga- 
niſcher Körper bei Luftabſchluß bis zu ihrer Zerſetzung, wird in der Induftrie zu 
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mehrfachen Zwecken vorgenommen. Das Hauptprobuct, anf welches man hin⸗ 
arbeitet, kann entweder ber fefte Ruckſtand der Deftillation fein, ober die ſich ent- 
wickelnden permanenten Gaſe, oder aber das condenfirbare Deſtillat. Das 
letztere theilt fich faft immer. in zwei Schichten, indem das in der urjprünglichen 
Subftanz vorhandene oder bei der trodenen Deftillation aus ihr gebildete Wafler 
einen Theil des Deftillates anflöft, während die in Waſſer unlöslichen, conden- 
firten Producte ſich hiervon in Form cined mehr oder weniger diden, meift 
dunkel gefärbten Dels abtrennen, das in beftimmten Fällen leichter, in anderen 
ſchwerer als das wäſſerige Deftillat iſt, und im Allgemeinen ale Theer 
(goudron, tar) bezeichnet wird. 

Die Berfchiedenheit der Ausgangsmaterialien macht ſich qualitativ weit 
mehr in ben condenſirten Producten geltend, als in dem feſten Ruückſtande oder 
den permanenten Gaſen. Der fefte Rücktand ift hemifc im Wefentlichen 
ftets Kohlenstoff, wenngleich er auch noch geringe Mengen Waſſerſtoff enthält. 
Die Verſchiedenheit zwiſchen Holzkohle, Steinkohlentots, Knochenkohle u. f. f. 
würde hiernach hauptjächlic) darauf beruhen, daß mit dem als Reſt der orga⸗ 
niſchen Subftanz übrig gebliebenen Koflenftoff, je nach der Art des Minerals, 
verichiedene Arten und Gewichtsmengen von Mineraljubftanzen innig gemengt 
find. Daneben fpielt natürlich aud) der Umstand eine Rolle, daß die trodene 
Deftillation in ber Technik bei ſehr verfchiebenen Temperaturen vollzogen, und 
dadurch auch die phyſikaliſche Natur der zurückbleibenden Kohle modificirt wird; 
vermuthlich ift dies mindeſtens ebenfo wichtig, als die Verſchiedenheit ber 
Ausgangsmaterialien. Uebrigens ift e8 fehr möglich, daß die Molecitfe des 
Kohlenftoffs in der Holzkohle, den Kols u. ſ. w. nicht aus derfelben Anzahl 
von Utomen beftehen. Endlich ift es ficher, baß in diefen Körpern neben dem 
freien Kohlenſtoff auch noch Verbindungen von Kohlenſtoff mit Waflerftoff, 
Sanerftoff und felbft Stidftoff vorfommen, deren Iſolirung oder felbft Er- 
kennung bis jett nod) nicht geglüdt ift. Immerhin muß man fagen, daß der 
verbrennliche Theil aller kohligen Ruckſtände, ſoweit e& die chemifchen Hülfs⸗ 
mittel bis jet zu unterfcheiben verinögen, feine großen Verfchiedenheiten darbietet. 

Aehnlich verhält es fich mit den permanenten und nicht im Condenſations⸗ 
waſſer aufgelöft bleibenden Gaſen, welche bei der trodenen Deftillation entftchen. 
Man findet von ben wichtigeren ſtets vor: Kohlenſäure, Kohlenoryd, Stidftoff, 
Waſſerſtoff, die eriten Glieder der Methan: (Baraffin-) Reihe und der waſſerſtoff⸗ 
ärmeren Kohlenwaflerftoffe (Hethylen, Acetylen). Doch fehlt ſchon der Schwefel: 
wafjerftoff beim Holz, während er bei der Steinkohle und den thierifchen 
Materialien regelmäßig auftritt. Die Gewinnung diefer permanenten Gafe für 
Beleuchtungszwecke ift der Gegenftand einer zwar verhältnißmäßig noch fehr 
jungen, aber doch ſchon enorm umfangreichen und wichtigen Induftrie, in welcher 
jegt mehr als je alle übrigen Autgangsmaterialien gegenüber den Steinfohlen 
(Gaskohlen) nur von verſchwindend geringer Bedeutung find. 

Sehr groß find ſchon die Verfchiedenheiten in den wäfjerigen Deftil- 
Laten je nach der Natur des Rohimateriales. Beim Holze, deſſen Stidftoffgehalt 
jehr gering ift, find diefe Broducte faurer Natur, indem in ihnen Eſſigſäure 
vorwiegt, neben welcher Methylalkohol (Holzgeift) und Uceton die größte Nolte 
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fpielen. Die foſſilen Beränderungsproducte der Pflanzenwelt verhalten ſich in 
diefer Beziehung dem Holze nod) ähnlich, wenn fie aus jlingeren Formationen 
oder ans der Jetztzeit ftammen, wie Torf und Braunkohle. Wan giebt fogar 
öfter8 die faure Reaction des Deitillated als Unterfrheidungszeichen für die 
Draunfohle gegenüber ber Steinkohle an. Sämmtlicher Methylaltohol und 
weitaus die meifte Eſſigſäure des Handels werden auf dieſem Wege gewonnen. 
Die Steinkohlen ihrerfeits, welche ſtets einen gewiſſen Gehalt an Stidftoff 
Haben, liefern unter allen Umftänden ein wäfleriges Deftillat, deflen Reaction 
durch Ammoniak und in minderem Grade burch flüchtige organische Bafen ftart 
alkaliſch iſt. Weitaus der größte Theil alles Ammoniaks und feiner Salze, 
weldye inbuftriell erzeugt werden, ftammt aus diefer Duelle, nämlich dem 
Ammoniatwafier der Gasfabriten, welches freilich nicht allein durch bloße 
Condenfation vermittelft Abkühlung, fondern daneben auch noch durch directes 
Auswaſchen der Ammoniaffalze ans dem Gaſe im Scrubber erhalten wird. 

"Eine ähnliche Verſchiedenheit zeigt fid) in den öligen Deftillaten, den 
Theeren. Im Allgemeinen können wir jagen, daß ber Theer aus Torf, Braun 
tohlen und bitumindfen Schiefern hauptſächlich aus Kohlenwaflerftoffen der 
„fetten“ („aliphatifchen“) Serie, der Holztheer aus Phenolen und Derivaten der: 
felben, der Steinlohlentheer aus „aromatiſchen“ Kohlenwaflerftoffen befteht. Neben 
diefen Hauptbeftandtheilen kommt aber ftet3 eine große Menge von anderen Körpern 
vor, und die Berhältnifje werden noch viel complicirter dadurch, daß die einzelnen 
Körper durch die Wirkung der Hitze theils in andere Körper derfelben Serie, 
theils in Berbindungen aus ganz anderen Serien übergehen, und in folge 
davon der Theer aus demfelben Materiale jehr verſchieden ausfällt, je nach der 
Temperatur, bei welcher die trodene Deftillation finttgefunden hat, ja fogar 
nad) der Geftalt des Deftillationsgefäßes, welches den entwidelten Dämpfen 
mehr oder weniger lange Zeit zur Berührung der heißen Gefäßwände geftattet. 
Daher ftellen die Theere äußerſt complere Gemenge dar, deren Entwirrung 
jelbft im beften Falle (beim Steintohlentheer) noch lange nicht vollftändig, und 
in den übrigen Füllen noch viel weniger gelungen ift, in Folge der außer- 
ordentlich großen Schwierigkeiten, welche mit diefem Studium verknüpft find. 
Säuren (Bhenofe) und Bafen kann man wenigftens durch Oruppen-Reactionen 
herausnehmen; aber die große Mafie der indifferenten Kohlenwaſſerſtoffe läßt 
ſich nur durch fractionirte Deftillation, in wenigen Fällen durch Kryftallifation 
oder durch die Bildung von Sulfofäuren u. f. w. von einander trennen, von 
welchen Operationen vor Allem die erfte oft, namentlich bei hohen Siedepunften, 
zur Trennung der einzelnen Körper durchaus unzulänglich ift, um jo mehr, als 
bei der Temperatur des Siebepunftes häufig ſchon Zerfegungen eintreten. 

Der Brauntohlentheer, jowie aud) der Theer aus Torf und aus bitu- 
minöfen Schiefern (früher auch der aus dem Boghead- Mineral von Torbane: 
HN in Schottland) wird um feiner felbft willen als Hauptproduct erzeugt, und 
bildet die Bafis der weitenropätichen Mineralöl: und Baraffininduftrie, welche 
ſelbſt gegenüber der Übermächtigen Eoncurrenz bes amerifanifchen und ruſſiſchen 
Petroleums, des Ozokerites und anderer in der Natur ſchon fertig gebilbeter 
Producte ihre Lebensfähigkeit behanptet hat. Die iibrigen Producte der trodenen 
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Deftillation folder jüngeren Foffilien Haben entweder ſehr geringen oder ſgar 
feinen Wexth, ausgenommen bei einigen fehr dichten, fteintohlenähnlichen Braun- 
fohlen, welche 3. B. gute Koks und gutes Teuchtgas, dafür aber gerade feine 
Beleuhtungsöle Tiefen. Dagegen wird der Steinfohlentheer bis jet 
nirgends abſichtlich als Hauptprobuct dargeftellt, welchen die übrigen Producte 
untergeordnet wären; er ift vielmehr ein zufälliges, aber der Natur der Sache 
nach unvermeidliches Nebenproduct der Teuchtgasbereitung (von der Gewinnung 
von Theer bei der Koksfabrilation wird fpäter zu fprechen fein) aus Steintohlen, 
ganz genau wie die Ammoniakwaſſer. Es ift eben durchaus nothwendig, dieje beiden 
Körper zu condenfiren, um das Leuchtga® zu reinigen; aber während bie bei 
dem Proceſſe rüdftändig bleibenden Koks ftets ein Nebenproduct von erheblichem 
Werthe waren, welches auf der Geftehungspreis des Leuchtgaſes wefentlichen 
Einfluß übte, fah man viele Jahre lang ben ‘Theer und das Ammoniakwaſſer 
als fehr läftige Abfälle an, welche nicht nur nichts einbrachten, ſondern deren 
Befeitigung fogar oft mit erheblichen Unannehmlichkeiten und Koften verbunden 


war. Nachdem jedoch feit einem Bierteljahrhundert ver Steinkohlentheer und 


das Ammoniakwaſſer die Ausgangspunkte einer Anzahl von chemifchen Induſtrien 
der enormften Bedeutung geworden find, find fie zu Yactoren geworden, welche 
die Rentabilität der Gasfabriken ſehr entjchieden beeinfluffen, und man kann 
die Betrachtung nicht abweifen, daß Umstände eintreten fünnten, unter welchen 
jene beiden Producte das Hauptziel der trodenen Deftillation der Kohlen wären, 
und das Leuchtgas nur als Nebenproduct erfchiene. Hiftorifch intereflant ift es, 
daß das erfte überhaupt in England ertheilte Patent, welches eine trodene 
Teftillation von Kohlen befchlägt, datjenige von Sohn Joachim Becher und 
Henry Serle, datirt vom 19. Auguft 1681, gar nicht von ber Bereitung 
von Leuchtgas, fondern nur von derjenigen von „Pech und Theer aus Stein- 
fohle“ handelt: „A new way of makeing pitch, and tarre out of pit coale, 
never before found out or used by any other.“ 

Wir werden fpäter fehen, daß in den legten Jahren die Erzeugung vor 
Theer und Ammoniak als Hauptprodbucten der trodenen Deftillation zum Gegen⸗ 
ftande von vielen Berfuchen gemacht worden ift. 

Das Berhäftniß, in welchem der Theer als Nebenproduct der 
Sasfabrilation zu den Einnahmen der Gasfabriken beigetragen 
hat, ift jehr erheblichen Schwankungen unterworfen gewefen. Wir haben bereits 
erwähnt, daß berfelbe nach ber Einführung der Gasbeleuchtung viele Jahre ein 
läſtiges Nebenproduct gewefen ift, deſſen Beſeitigung für bie Gasfabriken mit 
nicht unbeträchtlichen Koften verbunden war. Die Beläftigung ging fogar 
foweit, daß fie an vielen Drten die Einführung diefer fegensreichen Erfindung 
in Frage ftellte und jedenfall8 deren Ausbreitung in den erſten Jahrzehnten 
ihres Beftehens, wie oben erwähnt, ſehr hinderlich war. In der erften Zeit 
ber Leuchtgasfabrifation war man einfach) gezwungen, den Theer mweglaufen zu 
lafien, aber dies ging nur fo lange, ald die Verunreinigung.ber Waſſerläufe 
und die Beläftigung der Anwohner nicht zu große Dimenſionen annahın. 
Geringere Mengen konnten ſchon damals zur Rußfabrikation, die fich fofort 
dieſes Materials an Stelle des theuren Harzes bemädhtigte, abgeitoßen werben und 
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wurden von den Gasfabriken, die froh waren, das lüftige Nebenproduct los zu 
werben, koſtenlos verabfolgt. Die erften zuverläffigen Angaben über den Preis 
de8 Gastheers finden fi) in Dumas, Handbuch der angewandten Chemie, 
überfegt von Engelhart und Aler, Nürnberg 1830, Bd. I, ©. 762, woraus 
man erfährt, daß damals die Usine roawe in Paris für den Theer aus 
2295 000 kg Steinkohle insgefammt 1200 Fred. eingenommen hat. ine 
durchichnittliche Ausbeute von 5 bi8 6 Proc. angenommen, würde diefer Erlös 
einen Preis von circa 1 Fres. pro 100 kg bedeuten. 

Schon vor diefe Zeit fielen, wie wir im fünften Capitel fehen werden, 
die erften Verſuche zur Verwerthung des Steinkohlentheers durch Deftillation, 
die von England ihren Ausgang nahmen. Dort hatte man bereit8 gelernt, 
die billigere Eſſenz des Steinkohlentheers, u. a. ftatt Terpentinöls, in der Her- 
ſtellung waſſerdichter Stoffe zu verwenden. Dazu fam noch die Erfindung 
Brönner’s, diefe Eſſenz als Fleckwaſſer zu benugen, welche gleichfalls einen 
mweientlihen Cinfluß auf die Verwerthung des Steinfohlentheers bedeutet. 
Ungefähr um biejelbe Zeit hielt auch die Erzeugung von Dachpappe von 
Schweden aus ihren Einzug in die Induſtrie, die, urjpringlich ſich des 
ſchwediſchen Schiffstheers zur Imprägnirung der Rohpappe bedienend, bald 
erfolgreich den billigen Steinfohlentheer als Surrogat aufnahın und in kurzer 
Zeit e8 zu hoher Blüthe brachte. . 

In England verurjachte die Einführung des Schweröls zur Holzconfervirung 
GBethell 1838) einen nicht unbedeutenden Verbrauch an Theer. 

War jomit durd) diefe vielverfprechenden Anfänge dem feither Täftigen 
Nebenproduct ſchon eine Marktlage geichaffen, fo konnte doch der Conſum an 
Steintohlentheer nur local deilen Production abjorbiren; zudem nahm bie 
Erzeugung und der Berbraud) von Leuchtgas und fomit auch die Production von 
Steintohlentheer fortgejegt zu, ohne daß die Entwidelung der genannten 
Induftrien mit diefer Mehrerzeugung gleichen Schritt halten konnte. So lagen 
die Dinge, als am Ende der fünfziger Jahre, zuerft in beicheidenen Anfängen, 
die Imduftrie der Theerfarbftoffe ins Leben trat, und in ihrer, bi8 dahin in der 
ganzen chemifchen Technik unerhörten, rapiden Entwidelung ungeheure Mengen 
von Robftoffen aus Steinkohlentheer, befonders Benzol und Anthracen, verſchlang. 
Jet war es Zeit, daß aud) die Inbuftrie der Theerverwerthung ein bes 
ihleunigtere8 Tempo annahm, um die Menge der Rohftoffe zu beichaffen, die 
jene beanjpruchte. In diefer Zeit entjtanden die großen Anlagen zur Ber- 
erbeitung des Steinkohlentheers, welche die Theerinduſtrie zum Range einer 
Großinduſtrie erhoben haben, zuerft in England und in kurzer Folge aud) auf 
dem Continent. Erſteres Hatte, dank feiner bereits auf der Stufe höchiter 
Blüthe befindlichen LTeuchtgasinduftrie, einen gewaltigen Vorſprung vor, den 
übrigen Induftrieftaaten und von da aus datirt auch die Beherrſchung des 
Weltmarktes in Theerproducten, die ſich England bis in die neuefte Seit zu 
erhalten verftanden hat. 

Set war das fo lange Zeit läftige, vielgefchmähte und von der Induſtrie 
fo ftiefmütterlich behandelte Nebenproduct der Leuchtgasfabrifation mit einem 
Male zu einem der begehrteften Bandelsartifel geworden. Diefem Umſtande 
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kam noch auf der anderen Seite die Entwickelung der Rübenzwferinduftrie zu 
Hüffe, welche große Mengen von fchwefelfaurem Ammoniak, das man aus dem 
bei der Leuchtgasfabrifation gleichzeitig entfallenden Gaswaſſer fchon früher 
herzuftellen gelernt hatte, als Düngemittel beanspruchte, um die Nachfrage nad) 
diefen Artikeln zu fteigern und den Werth diefer Nebenproducte in der Calcu⸗ 
lation der Gasfabriken erheblich zu erhöhen. So bradite, nad) einem Geſchäfts⸗ 
berichte der South Metropolitan Gas Company, ber Verkauf des Theerö und 
ſchwefelſauren Ammoniaks Mitte der achtziger Dahre einen Gewinn von 
9 ih. 51/5 d. (beinahe 10 Mark) pro Toune der deftillirten Kohle ein. Da 
der Preis der Kohle 11 fh. 9 d. (nicht ganz 12 Mark) pro Tonne betrug, fo 
belief fich der Werth diefer Nebenproducte der Gasfabrilation auf 82 Proc. 
von demjenigen ber verwendeten Kohle. 

Aus zuverläffigen Privatquellen können wir folgende, für jene Zeit gültige 
Preisangaben madıen: 

Steintohlentheer im Jahre 1883 in der Gasfabrif 55 ſh., in der Theer⸗ 
deftillation 61 bis 63 fh. pro Tonne (1016 kg). 

Derfelbe im Jahre 1884 in der Gasfabrit 35 fh. 

Pech 33 bis 35 fh. pro Tonne. 

Benzol 50 bis 90 Proc. 3 fh. bis 3 fh. 1 d. mit Faß. 

Rohe Carbolfäure 1 fh. 8 d. bie 1 fh. 9 d. pro Gallone. 

Umdeſtillirtes Teichtöl von 0,967 ſpec. Gew. 7 d. pro Gallone. 

Rohnaphta (50 Proc. bei 170° abgebend) 1 fh. 4 d. pro Gallone. 

Flüffiges Schweröl 21/, bis 31/, d. pro Gallone unverpadt. 

Schwefeljanres Ammonial, gutes graues von 24 Proc. 14 Pfd. St. 10 fh. 
in Säden (war einige Jahre vorher auf 20 Pfd. St. gewejen). 

Im Jahre 1884 war fogar der Preis von 90 procentigem Benzol eine 
Zeit Tang auf der fchwindelhaften Höhe von 14 jh. pro Gallone (— 4,54 fiter). 

Dagegen war im Jahre 1885 der Preis des Steinkohlentheers auf 12 ſh., 
1886 (in England) auf 7 fh. pro Tonne herabgefunfen, und Benzol von 
90 Proc. galt 1 ſh. 8 d. die Gallone; and) ift kaum ein Zeichen eines neuen 
Auffhwunges vorhanden. In Deutichland galt im Mai 1886 Kolsofentheer 
" (BZechentheer) 23 Markt die Tonne. 1887 galt Theer in England wieder 
15 fh., Benzol 90 Proc. 3 fh. 6 d., Pech 18 fh. 6 d., Authracen 1 fd. per 
Unit, graues jchwefeljaures Ammoniat 12 Pfb. St. 15 fh. 

Die Urſache diefer plöglichen und gewaltigen Eutwerthung des Theers 
(über die analogen Erfcheinungen beim Ammoniak werben wir fpäter handeln) 
war lange Zeit nicht ganz Far. Allerdings mußte der große Abichlag im 
Preife der Anilinfarben und des Alizarins, welcher um diefelbe Zeit eintrat, 
und ‚welcher zweifel8ohne von Ueberproduction herrührte, auch den Werth bes 
Theers beeinfluffen; aber hieraus läßt fich nicht ein fo auffallender Grab von 
Entwerthung ableiten. Man hat aud) viel Gewicht darauf gelegt, daß ſchon 
damals die hartnädigften Anftrengungen gemacht wurden, Theer und Ammoniak 
als Nebenproduct von Kolsöfen, Hohöfen, Gasgeneratoren u. |. w. zu gewinnen. 
Aber die Menge berartigen Theers von einer dem Gastheer ähnlichen Beichaffen- 
beit, welche bis zu jener Periode in England thatfächlich auf den Markt gefommen 


Werthſchwankungen des Theers. 15 


iſt, kann nur ein ſehr Heiner Bruchtheil dessus den Gasfabriken kommenden Theers 
geweſen ſein. Wie wir fpäter ſehen werben, können der Hohofentheer und der 
Theer aus Jameſon⸗Oefen mit dem Gastheer nicht in Concurrenz treten, 
und Gasgenerator⸗Theer war zu jener Zeit überhaupt noch kaum im Handel. 
Anders aber hat ſich die Sache anf dem Continent und ſpeciell in Deutſch⸗ 
land gefaltet. Hier arbeiteten im Jahre 1892 ſchon 1205 Hoffmann-Dtto- 
Kokedfen mit einer jährlichen Theerproduction von etwa 50 000 000 kg und 
124 Semet-Solvay-Defen, welche ein Jahresquantum von circa 20000 000kg 
ergaben, aljo fchen etwa ein Fünftel von dem in ſämmtlichen deutſchen Gas⸗ 
fabrifen im gleichen Zeitraume probucirten Theer, von den nad) anderen 
Syſtemen arbeitenden Kolereien, 3. B. Hüffener’s, gar nicht zu reden. Ceit- 
dent Hat fich die Anzahl der in Betrieb gejegten Defen noch jehr weientlich 
vermehrt und fleigt fortgefegt von Jahr zn Jahr. Und dazır ift noch die zuerft 
don Brund in Dortmund eingeführte Gewinnung von Benzol aus Kolsofen⸗ 
gajen gekommen, weiche aus je 1000kg zur Bergafung gelangter Kohle 3 bis 
Tkg Benzol liefert und bereits derartige Dimenfionen angenommen hat, daß 
fie einen fehr ernſtlichen Factor in der Beeinfluffung der Rohtheerpreiſe bildet. 
Diefe Entwidelung der Dinge bat denn auch in neuejter Zeit dahin 
geiährt, daß Englanh ferne von Anfang an behauptete, dominirende Stellung 
im Welthandel mit Theerprobucten zum Theil hat aufgeben und an Deutſchland 
abtreten müſſen. Zwar werden in England gegenwärtig enorme Anftrengungen 
gemacht, um ben Continent in Bezug auf die Gewinnung der Nebenproducte 
der Koksfabrifation wieder einzuholen und, wenn möglich, zu überflügeln; allein 
diefe Anftrengungen dürften Faum zum Ziele führen; dazu ift der Vorjprung, 
der dem Gontinente gefichert tft, viel zu groß und er ift ſchon Heute in der 
Lage, genltgende Mengen von Theerproducten, mit alleiniger Ausnahme vielleicht 
des Anthracens, zn erzeugen, um faft den gefanımten deutichen Bedarf an Roh⸗ 
Hoffen der Theerfarbeninduſtrie, der ja bekanntlich maßgebend ift, zu beiden. 
Wenn nun and) der Bedarf der Anilinfarbeninduftrie ſich erfreulicher Weife 
mehr und mehr gehoben hat, fo ift andererfeit der fo vielverjprechende Conſum 
von Benzol zum Carburiren von Leuchtgas unter dem Einfluß der Entwidelung 
des Gasglühlichts, fowie neuerdings auch ber Acetylengasinduftrie merklich ins 
Stoden gerathen, fo daß durch diefe Verhältniffe der Benzolproduction dod) 
ein nicht unmefentlicher Abzugecanal zum guten Theile verjchlittet worden tft. 
Neben der vermehrten Production von Steintohlentheer durd) die Gewinnung 
der Nebenprobucte bei der Kolsfabrifation mag auch zur Entwertgung bes 
Öastheers der Umftand nicht wenig beigetragen Haben, daß der Gehalt defielben 
an Benzol mit ber wachſenden Einführung der Generatoröfen in den Gas⸗ 
anitalten immer mehr abgenommen hat und aud) das den Gasanftalten zur 
Berfügung ftehende Kohlenmaterial in feinen Deftillationsprobucten erfahrungs- 
gemäß immer geringere Mengen dieſes werthuollen Productes liefert, wahr⸗ 
ſcheialich, weil das befiere Material, weldyes eine höhere Ausbeute bein Kols⸗ 
proceß garantirt, von ben Zechen großentheil® felbft verarbeitet wird. 
Unzweifelhaft hat die fich fortwährend fteigernde Erzeugung von Leuchtgas 
und folglich an Gastheer, ſowie die Gewinnung von Theer als Nebenprobuct 
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ber Kofsfabrifation die Örenze des momentanen Bedarfs nahezu erreicht, wodurd) 
die Nachfrage nach diefem Artikel eine befchränftere geworden if. Daraus 
folgt,. daß der Marktpreis des Theers, wie der einer jeden anderen Handels- 
waare, Schwankungen unterliegt, die von jeweiligen befonderen Conjuncturen, 
welche durch Angebot und Nachfrage bedingt werden, abhängen. In Deutichland 
ftieg derfelbe von 1881 bis 1883 langfam von 3,00 Marl per 100kg bie 
3,75 Mark ab Gasanftalt, um dann im Jahre 1884/85 in Folge der künſtlichen 
Sperre, welche englifche Theerproductenfabrifanten fir Benzol und Anthracen 
durch Lagerung enormer Vorräthe diefer Producte herbeigeführt hatten, plötzlich 
auf 5,00 Mark in die Höhe zu jchnellen. Ebenſo rapid fielen die Theerpreife 
in den folgenden Jahren und erreichten in 1888 den niebrigiten Stand von 
2,00 Mark. Bon 1889 ab trat wieder eine langjame Hebung ein, die im 
Jahre 1891 in Folge des Auftretens der Cholera, fowie der Kriegrin-Sicht- 
Periode, welche enorme Mengen Carbolfäure zur Fabrikation von rauchloſem 
Schießpulver, fowie zur Desinfection beanfpruchten, den Culminationspunkt mit 
4,50 Mark erreichte. Seither ift der Preis wieder gefunfen und hält fich auf 
der normalen Höhe von L 3,00 Mark. Zechentheer notirte anfänglich, als noch 
wenige Kokereien die Deftillation von Steinfohlentheer eingerichtet hatten, etwas 
billiger al8 Gastheer, fommt aber heute, wo er faft ausſchließlich an Drt und 
Stelle verarbeitet wird, nur nod) zum geringften Theil in den Handel und hat 
daher als BVerfaufsproduct nur einen indirecten Einfluß auf die Preife des 
Gastheers. 

Es kann leicht ſein, und die Anzeichen ſprechen ſchon heute dafür, daß die 
Preiſe des Steinkohlentheers für die nächſten Jahre noch weiter zurückgehen. 
Denn es iſt ein bekanntes nationalökonomiſches Geſetz, daß, wenn das Angebot 
einer gewiſſen Waare die Nachfrage beſtändig, wenn auch nur in geringem 
Maße, übertrifft, ihr Preis weit mehr als im Verhältniß zu dem Ueberſchuſſe 
des Angebots ſinkt, und das Gegentheil tritt ein, wenn die Nachfrage das An⸗ 
gebot überſteigt. Aber während in den meiſten anderen Fällen die Wirkung 
dieſes Geſetzes bis zu einem gewiſſen Grade durch die Anhäufung großer Vor⸗ 
räthe ſowohl an Rohmaterial als auch an Fabrikaten, und durch Schwankungen 
in der Erzeugung beider, wieder aufgehoben wird, ſo verhält es ſich ganz anders 
im vorliegenden Falle. Der Gastheer muß ganz ohne Rückſicht auf die Nach⸗ 
frage erzeugt werben, denn man kann ihn in der Gasfabrikation nicht umgehen; 
andererjeits ift es and) praktiſch undurchführbar, ihn längere Zeit in großen 
Mengen anzuhäufen. Daher muß ein verhältnigmäßig unbebeitender Ueberſchuß 
des Angebots, welcher nicht auf den bei den meiften anderen Rohmaterialien 
üblichen Wegen zurlidgehalten werben kann, bald eine unerträgfiche Ueberfüllung 
des Marktes herbeiführen und den Preis jchnell hinunterbringen. 

Diefer Fall ift für den Steinkohlentheer glüdticher Weife als ausgejchloffen 
zu betrachten. Zunächſt geht man in der Gewinnung des Theers ald Neben- 
product der Kolsfabrifation, welche immerhin eine fehr koſtſpielige Anlage 
erfordert, nur jchrittweife vor und zwar in dem Maße, als die Preife des Theers 
und des Ammoniaks dies noch als lohnend erjcheinen lafien. Dann auch ber 
figen die Gasanftalten noch den fiheren Weg, falls fich ein Ueberfluß an Theer 
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geltend machen follte, fich defielben durch Heizung der Retorten damit zu ent 
ledigen. ‘Der Werth des Theers ald Brennmaterial ift bei richtigem Verfahren 
viel höher ald der des Kos, und felbft wenn er nicht, wie behauptet worben 
üt, die doppelte Heizkraft wie das gleiche Gewicht Koks hätte, jo kann man ihn 
nad) der Anjicht erfahrener Gasfachmänner ohne Nachtheil unter den Retorten 
verbrennen, wenn fein Berfaufspreis unter 1,70 Mark gefunfen if. Wir 
werden jpäter ſehen, daß die Aufgabe der Berwendung des Theers ale 
Drennmaterial unter den Retorten als gelöft zu betrachten ift. In wie weit 
eine weitere Bergafung des Cheers, deren Ausführbarkeit von Bunte allerdings 
in Abrede geftellt wird, fich Iohnend ermöglichen Täßt, fcheint noch nicht mit 
Sicherheit feftzuftehen. 

Die anfcheinend enormen Fortſchritte, welche die elektriſche Beleuchtung 
bis gegen die Mitte der achtziger Yahre gemacht hat, hatten damald zu der 
Bejorgniß geführt, daß die Fabrikation von Leuchtgas und mit ihr die Zufuhr 
von Steinkohlentheer ftark verringert werben würden. Diejer Fall ift, wie wir 
geiehen haben, nicht eingetreten und das elektrifche Licht vermochte ebenforwenig 
wie früher Betroleum und Solaröf den Confum und die Wabrifation von 
Leuchtgas zu beſchränken. Das gefteigerte Lichtbebürfniß, ſowie die Heran⸗ 
ziehung des Leuchtgaſes als centrale Wärme⸗ und Kraftquelle haben im Gegen⸗ 
theil zu einem größeren Gasconſum geführt; und auch die Einführung des 
Baffergafes, bei der man übrigens nicht auf die Theergewinnung zu ver- 
zichten brauchte, ift ihm noch nicht gefährlich geworden. ine derartige Con⸗ 
ftellation ift übrigens heute auch gar nicht mehr benfhar, wo, wie wir gejehen 
haben, ſchon durch die Production der Gasanftalten im Verein mit derjenigen 
der zur Zeit mit Gewinnung der Nebenproducte arbeitenden Koksöfen, der 
Bedarf an Steinfohlentheer annähernd gededt fein dürfte Nach Lürmann 
(Stahl und Eifen.1892, ©. 186) arbeiteten aber 1892 von den geſammten, 
damals in Deutfchland betriebenen 15 726 Kofsöfen noch nicht einmal 10 Proc. 
mit Kondenfation des Theerd und Ammoniaks; und wenn fich auch Jeither dieſes 
Berhältniß wejentlic zu Gunſten der Theergewinnung geändert hat, ſo iſt doch 
die Möglichkeit einer ſteigenden Production an Steinkohlentheer auf lange Jahre 
hinaus gefichert. 

Seit 1882 hat man aud, ernftliche Verfuche zur Gewinnung von Theer 
und Ammoniak aus foldhen Hohöfen, welche mit Kohlen betrieben werben, 
gemacht. Diefe Induſtrie ift im Wefentlichen auf Schottland beichränft, und 
wir werden uns fpäter damit beichäftigen. Die Schwierigkeiten find hier 
größer als bei Koksöfen, fcheinen aber auch genligend überwunden zu fein. 

Schwieriger jcheint e8, Theer und Ammoniak aus Gasgeneratoren zu 
gewinnen, und man wird vermuthlich auf eine endgültige Löſung diefer Aufgabe 
bi8 dahin warten müflen, daß der Werth jener Praducte wieder weit genug 
geftiegen ift, um Capitaldanlagen für diefen Zwed räthlich zu machen. 

Angeſichts der verſchiedenen Verfahren zur Extraction von Benzol. aus 
Leuchtgas, zur Umwandlung von Petroleumrüdjtänden und anderen, bisher faſt 
werthlofen Subftanzen durch die Einwirkung hoher Temperaturen in aromatiiche 
Verbindungen, und anderer |päter zu erwähnenber, ähnlicher Verſage. ſtellt es 

Lunge⸗Köbler, Eteinkohlentheer. 
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fi) Heraus, daß durchaus Feine Beſorgniß befteht, e& möchte je an den unent⸗ 
behrlichen Rohſtoffen fehlen, welche den Gegenftand dieſes Werkes bilden. 

Wenn wir bie vielfältigen Quellen überbliden, aus denen Theer und 
Ammoniak auf entſchieden im Bereich unferer gegenwärtigen technifchen Mittel 
liegenden Wegen erhältlich find, welche aber bis Heute gar nicht oder ſehr unvoll⸗ 
fommen ausgebeutet werben, fo erſcheint es nutzlos, Speculationen darüber 
anzuftellen (wie es gebegentfich geichieht), ob nicht fpäterhin einmal Verfahren 
erfunden werden könnten, durch welche aus der ungeheuren Menge von Kohlen, 
die für häusliche Heizung, zur Dampferzeugung und für unzählige andere 
Zwecke verbrannt werden, ohne daß Jemand an die Gewinnung von Neben⸗ 
producten dabei dächte, ebenfalls Theer und Ammoniak zu gewinnen wären. 
Man kann dabei mit Leichtigkeit verblüffende Zahlen herausbelommen, z. B. 
fünf Millionen Tonnen Theer und eine Million Tonnen ſchwefelſaures Ammo⸗ 
niak allein für Großbritannien; aber folhe Zahlen find durchaus trügeriſch. 
Sie fünnen diejenigen nicht, erfchreden, welche ein Intereſſe daran haben, den 
Preis jener Stoffe auf lohnender Höhe zu erhalten; andererfeits. können ſie auch 
feine wirkliche Ausficht darauf eröffnen, den Conſumenten jener Stoffe, das 
beißt ſchließlich der Menſchheit im Ganzen, einen Vortheil zu verfchaffen; denn 
wenn je Mittel gefunden werben follten, um in den erwähnten Fällen die Kohle 
in der Art zu verbrennen, daß man die Nebenprobucte gewinnen könnte (etwa 
durch allgemeine Einführung von Gasgeneratoren), To würden die Zinſen des 
riefigen Anlagecapitals, und die unvermeiblichen Betriebskoften für Auffammlung 
von Theer und Ammoniak in irgend. welchem denkbaren Falle, wenigftens nad 
der Meinung der Berfafler, jeden durch deren Verkauf zu erwartenden Gewinn 
weitaus überfteigen, anbetrachtS des fehr geringen Preifes, welchen Theer und 
Ammoniak erzielen würden, nachdem die zugänglicheren Ouellen für dieſe Bro- 
ducte, wie die Kolsfabrilation, dafiir. eröffnet wären, lange, . ehe bie entfern- 
teren. eben bejprochenen Quellen dafür je in Trage kommen könnten. 


Geſchiqhtliches über die Anwendung von Steinkohlentheer 
und der daraus gewonnenen Producte. 


Nach Mittheilungen franzöſiſcher und belgiſcher induſtrieller Zeitſchriften 
iſt die erſte Steinkohle, welche auf dem Feſtlande Europas bekannt geworden 
Niſt, um das Jahr 1198 bei Büttich gewonnen worden. Einer anderen Quelle 
zufolge 1) ift indefien fchon im Jahre 1113 im Wormrevier bei Kerfrade, an 
der Stelle des zur Zeit einzigen Kohlenbergwerts in Holland, Steinfohle 
abgebaut worden und in Gebrauch gekommen. Jahrhunderte lang blieb die 
Anwendung der Steinkohle auf den häuslichen Herb befchränft, weil fie zur 
Zugutemadjung der Eifenerze in natürlichem Zuftande in Folge ihrer Eigen⸗ 
ſchaft, in hohen Higegraden zu fchmelzen und eine teigige Mafje zu bilden, und 
and) wegen ihres Sehwefelgehaltes nicht zu gebrauchen war,- 


1) Büttgenbad: Der erfte Steinlohlenbergbau in Europa. Aachen 1898, 
Son. Schweiger. Zeitſchr. |. angew. Chem. 1892, S. 420. 
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Bor dem legten Theile des 17. Jahrhunderts ſcheint man das Auftreten 
von Theer bei der Erhigung von Steinfohlen überhaupt nicht beachtet zu haben. 
Einer der Pfadfinder, wenn nicht gar der wirkliche Ucheber der Steinkohlen⸗ 
induftrie, ift ber bekannte deutfche Chemiker Johann Joachim Becher, welcher 
feine Beobachtungen in folgenden Worten nieberfchreibt ?): 

„In Holland hat man Torff und in Engelland Steins Kohlen, beyde 
„taugen nicht viel zum Brande, weder in Zimmern noch zum Schmelgen: ich 
„habe aber einen Weg gefunden, nicht allein beyde Sorten zu guten Kohlen zu 
„brennen, die nicht mehr rauchen noch ftindlen, fondern mit den Flammen darvon 
„fo ftard zu jchmelgen, als mit dem Holte felbften, und fo eine große Extenfion 
„der Feuer⸗Flammen, daß ein Schuh ſolcher Kohlen 10 Schuhe lang Flammen 
„machen; das habe ich im Haag demonftrirt mit Torff und hier in Engelland 
„bei dem Herrn Boyle mit Stein Kohlen, auch in Windfor barmit in groſſo 
„abgetrieben. Bei diefer Occaſion ift auch merdens würdig, daß, gleich wie die 

„Schweden ihre Theer aus kiefern Holg machen, aljo hab id) hier in Engelland. 
„aus Stein» Kohlen Theer gemacht,. welche der Schwediſchen in allem gleich 
„gehet, und noch in etlichen Operationen darüber ift. Ich habe die. Probe davon 
„gethan jo wohl auff Holg als auff Stride, und ift in ber Probe gut befunden 
„worden, -geftaltfam denn auch der König eine Probe davon gefehen, welches 

„don Engelländifchen eine große Sache -ift, und die Kohlen, wann die SCheer 

„daran gezogen ift, ſeyn befler zum Gebrauch als vorhin.“ 

Wir Haben fchon oben (S. 12) gefehen, daß Becher feine Erfindung. 
durch ein englifches Patent ſchützte. 

Späterhin macht Clayton (1737 bi8 1738) einige Angaben über bie 
Beſchaffenheit der durch trodene Deftillation zu erhaltenden Producte; außer: 
Koks und Theer beobachtete er auch die Bildung von brennbaren Gafen. 

Folgende Notiz 2) hierüber in der älteren chemiſchen Literatur verdient 
ber Bergeflenheit entriffen zu werden: „Dr. Clayton bemerkte im. Jahre 1739 
„zuerft, Daß beim Deftilliren von Steinkohlen unter anderem fich auch eine Luft». 
„art entwidelt habe, welche fogleich in Berührung mit einer brennenden Rampe 
„Fener fing. Er fammelte diefe Luft in Ochfenblafen anf und unterhielt feine: 
„Freunde oft damit, daß er mittelft einer Stedinadel Heine Deffnungen in die 
„Blaſe machte und die Luft gegen eine Lichtflamme preßte, wobei fie ſich ſogleich 
„entzünbete.“ 

Neben der großartigen Schöpfung eines Murdocd in England und eines 
Lebon in Frankreich finkt freilich die Beobachtung des befcheidenen Gelehrten 
zu einem Kinderſpiele herab, aber man muß fich doch fragen, ob ohne deſſen 
einfaches Erperiment jene zu ihrer gewaltigen Erfindung gelommen wären oder 
deren Ermöglidiung wenigftens nicht.Iange Jahre hinausgezögert worden wäre.. 

Um bie Mitte des 18. Jahrhunderts wurde die Verwendung der Kohle: 
allgemeiner, und im Bejonderen begann die Darftellang von Koks für Hütten« 


1, Aus feiner „Närriichen Weisheit an 36°, angeführt nah G. Schultz, 
Chemie des Steinkohlentheers, 2. Aufl., S. 5.:— *) Pecston, On oil- and 
coal-gas,; London 1828, citirt nad "Dumas, Handbuch der engem. Shemi, 
beraußgeg. von Alex und Engelhart, Nürnberg 1830. 
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zwecke, zum Erſatz für Holzkohle, in ausgedehnterem Maßſtabe einzutreten. Es 
ist im höchften Grade bemertenswerth, daß in diefem Kindheitsitadium der 
Koksfabrikation ſchon jenes Verfahren ausgeführt wurde, welches erſt während 
der allerlegten Zeit wieder in den Vordergrund getreten ift, nämlich die Ge: 
winnung von Theer. Ein franzöftfcher Hüttenmann, de Genſanne, beſchreibt 
und zeichnet eine Art Muffelöfen zur Verkokung von Kohle und Gewinnung 
von Theer, welche zu Sulzbach bei Saarbrüden vor dem Jahre 1768 in Arbeit 
ftanden !). Nach der Beſchreibung des zu Sulzbach erhaltenen Theerd oder 
Oeles (es ſoll deſtillirtem Steinöl ähnlich gewefen fein und wurbe zum Speijen 
von Bauern⸗ und Grubenlampen gebraucht), muß es dem Hohofentheer und 
dem ſpäter zu. erwähnenden Theer aus Jameſon⸗Oefen näher geftanden haben, 
als dem Gastheer oder dem Theer ans gejchlofienen Koksöfen. Gurlt macht 
daranf aufmerffam, daß der „Kohlenphilofoph* Stauf, welden Goethe, 
damals. Student an der Straßburger Univerfität, im Jahre 1771 in feiner 
einfamen Waldhütte befuchte, der Urheber dieſes Verkofungsverfahrens geweſen 
zu fein fcheint; er ftellte dabei „Del“, Bitumen, Yampenfchwarz dar und hatte 
auch einen Kuchen Salmiak von dem benachbarten „brennenden Berge“ ge: 
ſammelt. 

Eines der Patente jenes unermüdlichen Erfinders, des Grafen von Dun⸗ 
donald (Nr. 1291, vom 30. April 1781), beſchreibt eine Erfindung zur Ver⸗ 
tofung von Kohle, betitelt: „Ein Verfahren zur Exrtraction oder Darftellung 
von Theer, Beh, flüchtigen Delen, flüchtigem Alkali, Mineralfäuren, Salzen 
und Koks aus Steinkohle.“ Er bewirkt die Condenſation der flüchtigen Producte 
duch Beimiſchung von Waflerdampf und darauf folgende Anwendung von 
faltem Waſſer. Diefe Erfindung ift jedoch anfcheinend nicht im jehr bedeuten- 
dem Maßftabe ausgefiihrt worden, und muß bald wieder vergefien worden fein. 

ebenfalls ift es ficher, daß die Darftellung von Steinfohlentheer nie in 
großem Maße betrieben worden ift, bis er als ein unvermeidliches Nebenproduct 
bei der Erzeugung von Leuchtgas aus Steinkohlen, wozu die Idee gegen Ende 
des vorigen Jahrhunderts gleichzeitig von dem Franzoſen Lebon und den Eng- 
länder William Murdoch gefaßt wurde, auftrat. Der erftere empfahl ſchon 
die Berwendung des Cheers zur Imprägnirung von Bauholz; aber ber letztere 
war es, welcher in Verbindung mit feinem. berühmten Schüler Samuel Clegg 
in Wirflichteit den Grund zu der riefigen Induſtrie der Gasbeleuchtung legte. 
Die erfte private Gasfabrik wurde 1798 in der Mafchinenfabrif von Boulton 
und Watt, die erfte öffentlihe Gasanſtalt in London 1813, in Paris 1815, 
in Berlin 1826 angelegt. 

Der bei. der Öasfabrifation entftehende Theer drängte ficd) der Aufmerkſam⸗ 
keit des Fabrifanten auf, da man ihn nicht ohne Beläftigung der Nachbarfchaft 
fortwerfen kann. Seine Eigenſchaft als gutes Brennmaterial lernte man ſchon 


) de Gensanne, Trait de la fonte des mines, Paris 1770, ®v. 1, 

ar. 12; angeführt nad Burlt, die Bereitung der SteintoplenBriqueiteß, 1880, 

22. Der Ort wird bier „Filhbad“ genannt; aber in der von Burlt an 

Ballın Smith gemadten Mittheilung (Journ. Soc, Chem. Ind. 1834, p. 602) 
heißt es „Sulzbachẽ. 
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bei feiner Gewinnung kennen und fo bedurfte es keiner bejonderen Ueberlegung, 
ihn zum Heizen unter den Retorten zu verwenden. Alex!) berichtet, daß bie 
von ihm befuchte Gasanftalt in Glasgow jchon 1826 den bei ber Vergafung 
entfallenden Theer zum Heizen der Retorten benubt hat, indem man dort den 
dazu verwendeten Koks damit übergoß, um ihm leidjter brennbar zu machen. 
An einer anderen Stelle (S. 746) heißt e8: „Das Theer wird felten ange- 
„wendet; man fann Gas daraus bereiten, wenn man e8 in Retorten leitet, die 
„mit angefeuchtetem Kofe gefüllt und bis zum Rothglühen erhitt werben.“ 
So fehen wir aljo bereits hier, im Knabenalter der Leuchtgasinduftrie, diejelben 
Beitrebungen zur Befeitigung des Steintohlentheers, die auch heute wieder, 
freilich erfolgreicher, den Erfindungsgeift dev Gastechniker in Anſpruch nehmen. 

Andere Mengen wurden jedenfalls als billiges Erfagmittel für Holztheer 
zum Anftreichen von Holz oder Metallen verwendet; aber man muß bald gefunden 
haben, daß roher Steintohlentheer ſich Hierzu nicht gut eignet, wie wir fpäter 
jeden werden. Bald fand man heraus, daß in diefer Beziehung der Theer 
durch Einkochen verbeflert wird, und fchon 1815 zeigte Accum, daß, wenn 
man dieſes Einkochen in gefchlofienen Gefäßen (Blafen) vornimmt, ein flüchtiges 
Del erhalten wird, welches man ald ein billiges Erfaßmittel für Terpentinöl 
gebrauchen kann. Aber dies ſcheint nicht in großem Maßſtabe ausgeführt 
wordert zu fein, und mehr als ein Menjchenalter nach der erften Einflihrung 
der Gasbeleuchtung war der Steintohlentheer kaum etwas Anderes als eine 
Beläftigung. 

Die ältefte, erheblichere Verwendung des Steinkohlentheers in Deutfchland 
war diejenige zu Dachpappe, wozu er fchon feines wäſſerigen Beftandtheiles 
beraubt fein muß. Das Entwäflern geſchah in der erften Zeit faft überall und 
theifmeife noch viel fpäter durch Abdampfen des Theers in offenen Gefäßen, 
noch dazu mit großer Feuersgefahr, weil mit dem Wafler gleichzeitig die leichten 
Sfienzen ſich verflüchtigten; nur Brönner in Frankfurt am Main gewann 
ihon feit 1846 das leichtefte Theeröl und ftellte daraus das nad) ihm benannte 
Fleckenwaſſer bar, welches größteutheils aus Benzol befteht. Derfelbe gewann 
auch fchon waſſerhelles „Kreofot“ und verkaufte das Schweröl zum Imprägniren 
von Schwellen an Eijenbahnen. Er hatte bei dem völligen Fehlen von Bor» 
gängern und Literatur mit den größten Schwierigkeiten zu kämpfen; fänmtliche 
andere Broducte mußten auf Ruß verbrannt werden 2). 

In England, wo von jeher die Gasbeleuchtung in ganz anders großartigent 
Mapftabe ald auf dem Kontinente von Europa betrieben wurde (find doch die 
Pandftraßen in der Umgegend größerer Städte dort meilenweit mit Gas be» 
leuchtet), und wo die Verwendung der Dachpappe ſich nie größeren Eingang 
verfchafft hat, wurde dem Steinlohlentheer die erfte erheblichere Verwendung 
durch die Erfindung von Bethell eröffnet, welcher im Jahre 1838 ein Patent 
auf die Konfervirung von Bauholz, namentlich von Eifenbahnfchwellen, durd) 
Imprägnirung mit dem fchweren, durch Deftillation des Gastheers zu gewinnen- 


1) Handb. d. angem. Chemie von Dumas, überfegt von Engelhart und Xler. 
Rürnberg 1830, Bd. 1, ©. 743 u. 746. — *) Mittheil. von Herrn J. Brönner. 
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den Dele nahm. Hiermit nahm die Deftillation des Steinkohlentheers als 
induftrielle Operation itberhaupt ihren Anfang und führte fi) zu demfelben 
Zwede aud) in Deutichland an mehreren Orten (zuerft 1846 in der Brönner’- 
chen Yabrit), allerdings in beſcheidenem Maßftabe, ein. Das flüchtigere, Leichte 
Del ließ man auch in England hierbei wohl zuweilen geradezu in die Luft 
gehen; gewöhnlicd; wurde e8 jedoch condenfirt und zum Brennen in. offenen 
Lampen (vergl. Cap. 11 am Schluß), in Fleineren Mengen zum Auflöfen von 
Kautſchuk gebraudit. 

Größere Beachtung fanden die leichten Theeröle erft, nachdem A. W. Hof⸗ 
mann darin bie Gegenwart von Benzol nachgewiejen hatte (18451), und 
befonders als Mansfield, befien Unterjuchungen fpäter näher berührt werden 
jollen, 1847 ‚in feiner Patentbefchreibung die Zufammenfegung diejer Oele zum 
. erften Male genauer kennen lehrte, die Darftellung des Benzols in reinem 
Zuftande und in großem Maßſtabe angab und Vorfchläge zur Verwendung der 
leichteſt fiedenden Dele als gutem Beleuchtungsmittel machte. Der fabrilmäßigen 
Darftellung des Benzols folgte fehr bald diejenige des Mirbanöles (Essence 
de Mirbane) oder künftlichen Bittermandelöls (des Nitrobenzols). Alles dies 
gewährte nur einen trägen, völlig ungenligenden Abzug für die große Menge 
der Probucte, welche man bei der ſich rapid fteigernden Erzeugung des Theers 
gewinnen konnte, und diefer erlangte, abgejehen von einigen local fehr begrenzten 
Fällen, kaum einen größeren Handelöwerth. Einen plöglichen Aufichwung aber 
erhielt die Theerbeftillation feit 1856 durch die Entdedung der Anilinfarben, 
deren Ausgangsmaterial, das Benzol (im technifchen Sinne verftanden), aus» 
ſchließlich aus dem Steinkohlentheer erhalten wird. Der Theer- wurde fofort 
an den Centralpunkten des Induftrie, wo ja auch am meilten Gas probucirt 
wird, aus einem läftigen Abfallsproducte ein viel begehrter und gut bezahlter 
Handelsartikel. Obwohl das Benzol nur etwa ein Procent des ‘Cheers aus⸗ 
macht, brachte e8 doch anfangs fo viel ein, daß man bie anderen Producte der 
Theerdeftillation billig verlaufen und neue Abzugsquellen für diefelben ausfindig 
machen konnte. Zwar trat, wie gewöhnlich, in Folge von übermäßiger Con» 
currenz eine Zeit ein, wo der Preis des Benzols fehr tief ſank, wo zugleich das 
Kreoſotöl und Ped) Außerft ſchwer verfäuflic waren und der Betrieb dieſer 
Induſtrie kaum rentabel fchien. Uber dies war nur vorübergehend; eine beflere 
Ausnutzung der Nebenprobucte geftattete ſchon damals einen vorteilhaften 
Detrieb, und burdjaus gefichert ift diefer, bei vernünftigen Theerpreiſen, ſeitdem 
in Folge von Gräbe und Liebermann's Entdedung der künftlichen Dar- 
ftellung des Altzarins deſſen Mutterfubftanz, das Anthracen, einen im Berhältnif 
zu den anderen Theerbeftandtheilen fehr hohen Werth erreicht hat. 

Im Laufe der Zeit Hat fi) nun folgendes eigenthüimliche Verhältniß ent- 
widelt. In England felbit, dem Lande, wo nicht nur weitaus ber meifte Gas⸗ 
theer erzeugt wird, fondern wo auch das Benzol jelbit von Faraday, deſſen 
induftrielle Erzeugung von Mansfield, die erfte Anilinfarbe von Perkin 
entdedt wurde, und wo der Bezug der übrigen Chemikalien, der Abſatz ber 


!) Ann. Chen. Pharm. 55, 200. 
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Varben u. |. f. günftiger als irgendwo anders find, hat ſich trogdem die Farben⸗ 
fabrilation nur auf eine mäßige Stufe gehoben. Aehnlich ift das Verhäftnig 
in Frankreich. In Deutfchland dagegen, und im Verhältniß zu ihrer Einwohner⸗ 
zahl noch mehr in der Schweiz, hat die Fabrikation ber Theerfarben einen ganz 
enormen Auffhwung genommen, fo daß die eigene ‘Theerproduction bis vor 
kurzem nicht entfernt fiir den Bedarf an Benzol und Anthracen forgen konnte, 
vielmehr der größere Theil diefer Producte aus Frankreich und England (das 
Denzol zum Theil fchon in Form von Anilin) eingeführt werden mußte Nun 
bat aber die Berwendung der übrigen, viel mafjenhafteren Theerproducte, nament- 
lid, des Schweröls und des Pechs, durchaus nicht gleichen Schritt mit derjenigen 
der Leichtöle und des Anthracens gehalten, vielmehr mußten die eriteren ver- 
hältnigmäßig geringwerthigen Producte oft übermäßig weiten Landtransport 
erleiden, um einen Markt zu finden. Berner ift auch in Deutfchland die Gas- 
erzeugung nur theilweife an einigen großen Induftriecentren concentrirt; es find 
vielmehr über das ganze Land Hin eine Menge Heiner Gasanftalten zerftreut, 
welche zuweilen gar nicht einmal an einer Eifenbahn, und nur ganz ausnahms⸗ 
weile an einem ſchiffbaren Fluſſe oder Canale liegen, fo daß das Sammeln des 
Theerd aus ihnen in einer größeren Deftillationsanlage zu koſtſpielig wird. 
Daher fam es in bemfelben Deutjchland und der Schweiz, wo die Theerfarben- 
induftrie ihre größten Triumphe gefeiert bat, noch öfters vor, daß die Gas- 
fabrifen ihren Theer unter den Retorten verbrennen mußten. 

In letzter Zeit ift diefer Zuftand aus vorhin erwähnten Urfachen allgemeiner 
geworben, und theilweife jelbft in England eingetreten. 


Menge des erzeugten Steintohlentheer®, 


Bei der Hamburger Berfammlung der deutichen Architekten und Ingenieure 
(1884) madıte Gallois die folgenden Angaben über die Erzeuguug von Gas» 
theer in einigen der bauptjächlichften Yänder Europas, für 1883: 


Zahl der Baswerle Theer producirt 


Großbritannien . . 452 450 000 t 
Deutfhland . . . 481 85 000 „ 
Sranfrih . -» . . 601 75 000 „ 
Belgien. -. . . — 50 000 „ 
Sad. . ». 2... — 15 000, 

675 000 t 


G. Schultz !) ſchätzt die jährliche Verwendung von Steinfohlen zur Gas» 
fabrifation in Großbritannien auf 9 Millionen Tonnen, in Deutfchland auf 
2 Millionen Tonnen. (Erſteres würde etwa 450 000 Theer entipredhen, 
was entſchieden zu niebrig ift, letzteres etwa 100000.) Er giebt als jühr- 
lichen Verbrauch von Leuchtgas pro Kopf der Bevölkerung an: 


ı) Chemie des Steintohlentheers, 2. Aufl, 1886, ©. 10. 
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in Deutihland . . » » 2.2". 2. 10ebm 
„ Stanfeeid. »- - 2 1566, 
„England. 705 


„Londonnnn. 22.0. 139 „ 

Levinftein!) fchägt fir 1886 ben jährlichen Verbrauch an Steinkohle 
zur Gasfabrikation in England auf etwa 12 Millionen Tonnen, welche 
144 Millionen Gallonen, d. i. etwa 750 000 t Theer ergeben, und jährlich 
beinahe 3 Millionen Gallonen = 11650t 50 procentige® Benzol Tiefern 
fönnen, mit einem jährlihen Zuwachs von 5 bis 71/, Proc. Dies fcheint doch 
zu hoch gegriffen. Eine andere Schägung von Herrn Wilton, Director ber 
großen Theerdeftillatton zu Bedton, fest die von Großbritannien jährlich der 
ftillirte Menge Theer für 1885 auf 120 Millionen Gallonen oder etwa 
643 000 t (Privatmittheilung). Wanklyn?) fhägt die in Großbritannien 
jährlich zur Gasfabrikation verbrauchte Kohle auf 10 Millionen Tonnen, wovon 
ein Fünftel Cannelkohle iſt. Er giebt das in den dortigen Gasfabriken an- 
gelegte Kapital auf 70 Millionen und die jährliche Einnahme für Gas und 
Nebenprodbucte auf 20 Millionen Pfd. St. an. 

Folgende Zufammenftelung von Sohn Field?) aus den Geſchäfts⸗ 
berichten der wichtigften englischen Gasgejellichaften zeigt, welche Mengen Kohlen 
m den Jahren 1884 und 1885 verbraudjt, und wie viel Theer daraus ge⸗ 
wonnen wurde. 





Kohlen vergaſt Theer per Tonne 
Tonnen in Gallonen 


1884 | 1885 





3 Londoner Befelliaften . . | 2200659%) | 23251767) | 107 | 107 


14 vorftäbtifche n ...1) 327452®) 825 217°) i 10,1 10,2 
8 ſtädtiſche Brovinzialanftalten 986 498 1083 026°) | 127 |. 12,6 
10 Brovinzialgejelichaften. . . | 906 655°) 948 475°) | 12,1 12,0 


Nach 8. T. Wright (Journ. Soc. Chem. Ind. 1886, p. 559) wurden 
1885 in Großbritannien 558 780 # Theer probucirt, wovon 71/, Proc. direct 
zum Anftreichen verwendet, 1 Proc. unter den Retorten verbrannt wurben und 
der Reit von 911/, Proc. zur Deftillation kam. 

Die Londoner Gasgejellichaften mengen nur wenig Cannelkohle bei, etwa 
2 Proc., während 3.3. die ftäbtifche Gasanftalt in Manchefter 1885: 216 302t 


!) Journ. Soc. Chem. Ind. 1886, p. 352. — *) Gas-Engineers’ Chemical 
Manual, p. 1. — ?) Freundlide Mittheilung von Herrn ©. 8. Boulton. 

) Hiervon waren Gannellohle . . ... 2... 44 847t 

b „ Dre 13 884 „ 


nn 839 960 „ 
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Cannel auf 64 292t Steinkohle, und bie in Liverpool 138469 t Cannel auf 
138188 t Steinfohle verbraudht. Hieraus erklärt e8 ſich, warum die Brovinz- 
Fabriken eine größere Ausbeute an Theer haben, der aber viel leichter als der 
Yondoner Theer ift. 

Nach einer Mittgeilung von Eunol) betrug die Oejammtprobuction der 
Berliner Gasanftalten im Jahre 1891/92 115 086 931 cbm Gas, was einem 
Aufwand von 384 000 t Steinkohle und einer Ausbeute von 19 200 t Stein« 
tohlentheer entſpricht. 

Einer freundlichen Privatmittheilung des Herrn Dr. J. Bu eb, Chef⸗ 
hemifer8 der Deutſchen Continental⸗Gasgeſellſchaft in Deſſau, verbanten wir 
folgende Angaben über die Gasproduction Europas, wie fie gegenwärtig (1898) 
von der genannten Gejellichaft annähernd richtig gefchägt wird. Unter Zu⸗ 
grundelegung einer Ausbeute von 28 ebm Gas und 5kg Theer per 100 kg 
Kohle berechnen fich die der Gasprobuction gegenüber geftellten Mengen ver- 
arheiteter Kohle und gewonnenen Theers: 





Gasproduction |Berarbeitete Kohle) Theerproduction 


Sand in Eubitmetern | in Tonnen in Tonnen 





Großbritannien . . . . . J 4 000 000 000 14 400 000 | 720 000 
Deutihland. . . » 2... 
Buntid 2 2. 2 22002. 
Oeſterreich⸗ Ungarn 
Skandinavien.. .... 
VBelgien. . 


Holland........ 


Schweiz.... 





Dei dieſer Berechnung iſt die Ausbeute an Steinkohlentheer zu rund 
5 Proc. angenommen, obgleich ſich dieſelbe für oberſchleſiſche Kohle auf an⸗ 
nähernd 6 Proc. und für englifche Kohle nod) über 6 Proc. ſtellt. 
„Anders als in Europa hat ſich die Gaserzeugung in Amerika?) während 
„der letzten Jahrzehnte entwidelt. Dort lieferte die Verarbeitung ungeheurer 
„Mengen von Erdöl auf Brennpetroleun jährlid) immer fteigendere Maſſen 
„leichter Dele und fchwerfiedender Rüdftände, welche nicht direct zur Beleuchtung 
„gebraucht, wohl aber mit Vortheil zur Herftellung von Leuchtgas verwendet 
„werden können. Durch Vermiſchen der Dämpfe biefer Dele und deren Zer⸗ 
ſetzungsproducten mit nicht leuchtendem Waflergas wird in der Mehrzahl ber 
„amerifanifchen Städte fehr leuchtkräftiges „carburirtes Waſſergas“ erzeugt. 


u 3) Journ. |. Gasbel, 1898, 36, 61. — *) Bergl. Bunte, Ber. d. d. chem. 
Gej. 1898, ©. 5. 
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„Diefe Methode der Waffergasperftellung hat in jüngfter Zeit auch in der Alten 
„Welt, wo Rohpetroleum und Petroleumöle billig zu haben find, wie in England, 
„Rußland, Belgien, Holland und Dänemark, Eingang gefunden und dem alten 
„Leuchtgas mit Erfolg Concurrenz gemacht.“ 

Folgende Angaben über die Production und den Berbraud; an Stein: 
fohlentheer in den Vereinigten Staaten im Jahre 1888 verbanfen wir einer 
Privatmittheilung des Herrn A. v. Schauer. Die jährliche Gefammtproduction 
daſelbſt befäuft fi auf 500000 Fäfler & 50 Gallonen, eiwa 120 000 t. 
Hiervon werden 250000 Fäller (circa 60 000 t) beftillirt, 150000 Fäller 
(eirca 37 000 t) zur Fabrifation von Dachpappe und analogen Waaren ver- 
wendet und 100000 Fäſſer (etwa 28 000 t) im rohen Zuſtande verbraudit. 
Die bedeutendften Cheerbeftillationen find in New York, Philadelphia, Bofton, 
Erie, Cleveland, Pittsburg, St. Louis, Chicago und Baltimore. Die erft- 
genannten fünf Werke raffiniren bie Deitillationsproducte und erzeugen Benzol, 
Carbolfäure und Naphtalin, aber fehr wenig Anthracen. Bon Benzol (meijt 
80» oder 50 procentigem) werden 5000 Fuſſer gemacht, d. i. 250 000 Gallonen 
ober beinahe 1000t. Kin Theil hiervon wirb von der einzigen dafelbft be⸗ 
ftehenden Farbenfabrit (Schöllkopf und Co.) verbraucht, der Reft in eifernen 
Fäſſern nad England ausgeführt. Die Fabrikation und der Verbraud) von 
Naphtalin find im Steigen begriffen. Kreofotöl zum Holzimprägniren wird 
nur in einigen der Sübftanten gebraucht, wo fein Ueberfluß an Holz ift, 3. 2. 
zu Norfoll in Pirginien und zu New⸗Orleans. Eine Briquettesfabrikation 
fcheint nicht vorhanden zu fein, in Folge der Billigkeit der Kohle und des ausge- 
dehnten Gebrauches, welcher von natitrlichem, aus dem Boden ausftrömendbem Safe 
zur Heizung und Beleuchtung gemacht wird. Letzteres, ſowie die Ausbreitung 
der elektrischen und ber Waflergasbeleuchtung, wirken dahin, die Fabrikation von 
gewöhnlicher Leuchtgas, und mithin die Ergengung von Gastheer, einzufchränten. 

Die finanziellen Erfolge, welche die Gastechnit der Gewinnung und Ver⸗ 
werthung ihrer Nebenproducte Theer und Ammoniak und deren günftigem 
Preisftande zu verdanken Hat, haben zu Anfang der adıtziger Fahre aud) die 
Induftrie der Steinkohlendeftillation mit Koks als Hauptprobuct angefpornt, 
der bereit lange vorher ventilirten Trage der Gewinnung ber Nebenproducte 
näher zu treten, und jehr bald fehen wir, befonders in Weftfalen und Schlefien, 
die Erfolge diefer Bemühungen. Man erhält einen Begriff von der riefigen 
Entwidelung ber neuen Induftrie, wenn man nachſtehende Zahlen )), die lediglich 
ein einziges Ofenſyſtem mit Gewinnung der Nebenprobucte, das von Hoff- 
mann-Dtto, betreffen, ins Auge faßt. &8 ftanden an Hoffmann⸗Otto⸗Oefen: 


im Betriebe im Bau 
1884 . . 2... 40 120 
1885... 2.2.3210 140 
1889 . 2. 2 »..605 140 
1892 . . . 2.1205 140 
1894 . . 2.2... 2240 480 


ı) Zeitihr. für angem. Chem. 1898, €. 268. 
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Bon diefen 2240 Defen wurden betrieben: 


im Audrgebit .. . » 2... 1160 
» Suargebit. . » 2 20. 75 
in Oberfchlefien - - - 2... 745 
„Oeſterreich.. 2 020. 260 


Da jeder diefer Defen jährlich etwa 1000 t Kohle bei einem Ausbringen 
von 27,5 bis 42,5kg Theer pro Tonne verarbeitet, fo lieferten diefe 2240 
Hoffmann-Dtto>Defen bereitd im Jahre 1894 über 80 000 t Theer, aljo 
etwa bie Hälfte der gegenwärtigen Theerproduction der deutſchen Gasanftalten. 
Seither ift ihre Zahl noch beträchtlich vermehrt worden, fo daß man wohl an- 
nehmen Tann, daß gegenwärtig über 3000 Hoffmann⸗Otto⸗Oefen in den 
genannten ‚Induftriecentren im Betriebe ftehen, ber nach anderen Syftemen 
arbeitenden, zahlreichen anderen Dfenanlagen gar nicht zu gebenfen. 

Nah Mallet!) fowie BP. Truchot) arbeiteten 1893 in Frankreich 210 
Oefen nad) Sarvds’ Syſtem, welche, obwohl in diefem Lande hauptjächlid) 
ftudirt, Doch verhältnigmäßig wenig Verbreitung gefunden haben. E8 waren 
im Betriebe: 

zu Tamaid. . 2 0 2 een. BB 
„Beſſeges. 50 
„Terre noir (Loire). - © 2 2 220.580 
„ Eranfac (Üvenon). . . > 2 0003 
„ Drocourt (Bas de Ealais) . . . . . 50 

210 

Diefe Oefen vermögen insgefammt jährlich 180000 Steinfohlen zu 
vertofen und produciren daraus etwa 2200 t Theer. 

In Belgien findet nad) dem letzteren Autor hauptfäkhlich das neue Syſtem 
von Semet-Solvay Anwendung; von diefen Defen, von welchen jeder eine 
Charge von 4 bis 5t in 24 Stunden abtreibt, ftehen in Belgien, Frankreich 
md Deutſchland zufammen 492 Std im Betriebe. Die Jahresleiſtung diefer 
Deien beläuft ſich mithin auf circa 700 000 t Steinlohle und die Production 
an Theer beträgt etwa 30 000 t. 

Um die genannte Zeit arbeiteten in England ®) 413 Defen mit Gewin- 
nung der Nebenproducte verjchiebener Sufteme, während bort weitaus die größte 
Menge des Schmelzkoks in den alten Bienenkorböfen hergeftellt wurde. 

In Rordamerika wurden 1892 zwölf Semet-Solvay-Defen von einer 
Ammonialfobafabrit zu Syracufe (N.Y.) erbaut, welche bis 1896 vereinzelt 
blieben. Erſt dann fing man an, ber Gewinnung von Nebenproducten bei der 
Koterei auch dort größere Aufmerkfamkeit zu fchenfen. Nach Blauveldt *) 
arbeiteten im Jahre 1897 ſchon 250 folcher Defen in Nordamerika und mehrere 
Hundert neuer Defen ber gleichen Urt waren im Baue. Die Dienge des 1897 
daraus erzeugten Theers betrug 26 607 249 Pfund (— etwa 12 000 metrifche 





ı) Bull. Soc. Chim. 1898, 9, 918. — *) Zeitihr. |. angemw. Chem. 1898, 
S. 363. — 5) Mallet, loc. cit. — *) Bothwell’s Mineral Industry 6, 176. 
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Tonnen), die des Ammoniaks (berechnet als NH,) 4772112 Pfund (etwa 
2200 mtetrifche Tonnen). Im jenem Lande find die Hoffmann-Dtto’fchen 
und die Semet-Solvay-D:fen ungefähr gleich verbreitet. 

9. DO. Hofmann!) berichtet Folgendes über Koksöfen in Nordamerika: 
In Everett werden jetzt 400 Defen nad) Otto's Syftem errichtet mit einer 
Leiftungsfähigkeit von 2000 t pro Tag, um die Stadt Bofton mit Leuchtgas, 
Heizgas und Koks zu verfehen. Letzterer ift vorläufig zur Feuerung beftimmt, 
da dort feine Hohöfen eriftiven; man hofft aber gerade dadurch dieſe Induftrie 
dort heranzuziehen. Ein Gafometer von 5 Millionen Cubikfuß Inhalt wird 
für Aufnahme der Gafe errichtet. Schon jeßt wird die Stadt Halifar (Canada) 
durch das Gas von 10 Semet-Solvay-Defen erleudtet, die täglih 50t 
Kohle verkofen. Das Gas wird anfangs, fo lange e8 18 Kerzen hat, ale 
Leuchtgas aufgefangen, im fpäteren Stadium in einem befonderen Gafometer 
als Heizgas. (Vergl. weiter unten.) 

In Glaßport beftehen feit 1896 120 Dtto-Defen & 61/,t Kohle pro 
Tag, wo aller Koks fir Hohöfen gebraudht wird. Die Ausbeute ift dort 
71,13 Proc. Koks, 3,38 Proc. Theer, 0,34 Proc. Ammoniak, 16,43 Proc. 
Gas — 10390 Cubikfuß von 0,466 fpec. Gewicht. Die Menge und Zur 
fanımenjegung des Gafes in beiden ‚Perioden ift folgende: 

Erfte 14%/, Stunden Nette 19 Stunden 
Menge 49,5 Proc. = 5143 Eubifuß 50,5 Proc. = 5247 Eubiffuß 


CGHH . 2... 02.2. 5,2 Proc. 2,4 Broc. 
CE.. . .. ... 3887 5, 292 „ 
CH . . 384 „ 505 „ 
Co....... 61, 633 
CO⸗. 36 „ 22 „ 
0.2.2.2... 083, 0,3 „ 
N 222 222.07, 9,1 , 


Hofmann’s Arbeit enthält jehr intereffante Studien über die Zuſammen⸗ 
fegung, ben Heiz⸗ und Leuchtwerth des Koksofengaſes in den verfchiedenen 
Stadien des Proceffes, fowie den Nachweis, daß bei biefem Procefie nur 
10,9 Proc. des Heizwerthes der Kohle verloren gehen, gegenüber 27 Proc. bei 
der Bergafung in Gasretorten. So fehen wir auch in Bezug auf das Leucht⸗ 
gas bie ‚Kofereianlagen in Wettbewerb mit den Gasanftalten treten. 

Wir entnehmen Rothwell’s Mineral-Industry 6, 161 und 784 noch 
die folgenden Angaben für die Gefammterzeugung von Koks in verfchiedenen 
Ländern nad) den neueften Angaben, die meift für 1896 gelten. 


Erzeugter Koks Zahl der 

metriſche Tonnen Oefen 
Oeſterreich Ungan. 25 550 — 
Belgien. 6 2004430 3555 
Ganaıta . . 2 2 2 2 2 2. 71497 — 
Vereinigte Staaten.12742340 — 


1) Eng. and Min. Journ. 1898, 2, 428 
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Leider giebt dieſes in ftatijtifcher Beziehung einzig daftehende Werk für 
die übrigen Ränder gerade die Kofserzeugung nicht an, wofür bie nachſtehende 
Shägung Jordan's ) einigen Erfat geben möge. Im Jahre 1891 erzeugten 
die folgenden Länder nebenjtehende Mengen von Koks: 


Sanfte . - 2 2 2 1300000 t 
Deutihland. - » » = 2 2... 7700000, 
England. . » » 2 2.2. ...15000000, 


Rechnet man auf je 100 Koks eine Ausbente von 2t Zechentheer, fo 
waren dieſe drei Yänder fchon allein im Stande, über ein Drittel der gegen- 
wärtigen europäifchen Production an Gastheer ald Nebenproduct aus ben 
Kokereien zu erzielen. | 

Die vorftehenden Ausführungen iiber die Gewinnung von Steintohlentheer 
als Nebenproduct bei der Koksfabrikation machen feinen Anſpruch auf Voll- 
fländigkeit und abfolute Zuverläſſigkeit; fie follen lediglich dazu dienen, dar: - 
zutun, im welchem Berhältniß fchon heute die Kokereien an der Geſammt⸗ 
production von Steinfohlentheer participiren und in welchem Berhältniß fie zu 
diefer Production noch weiter herangezogen werben könnten. 


ı) Zeitfchr. j. angew. Chem. 1898, ©. 264. 
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Derkunft des Steinkohlentheers. 


—r — en 


A. Die Erzeugung von Theer in den Gasfabriken. 


Früher wurde faft ſämmtlicher Steinkohlentheer, und noch heute wird der 
größte Theil defielben, als Nebenproduct bei der Darftellung von gewöhnlichen 
Leuchtgas erhalten, und damals konnte man daher die Bezeichnungen „Stein- 
tohlentheer“ und „Gastheer“ als gleichbedeutend gebrauchen. Seitdem die Dar⸗ 
ftellung von Steinfohlentheer aus anderen Duellen eine regelmäßige Fabriks⸗ 
operation geworden ift, müflen wir als „Gastheer“ jene befondere Art von 
Theer unterfcheiben, welche in den Gasfabriken als unfreimwilliges Nebenproduct 
erhalten wird. Es fällt nicht in den Bereich diefes Werkes, eine Beichreibung 
der gewöhnlichen Einrichtungen zur Condenfation des Theers zu geben, was 
durchaus in das Gebiet der Gasfahrikation gehört. Es genügt hier anzuführen, 
daß die Beftandtheile de Theers aus den Önsretorten in Dampfjorm ent⸗ 
weichen, mit etwas äußert fein vertheiltem feiten Kohlenftoff. Sie fchlagen 
fi) in der Hydraulik, in den Condenfatoren und Waſchern (Scrubbers) in 
flüffigem Zuftande nieder, zufammen mit dem ammoniafalifhen „Saswafler“. 
In einen fpeciellen Beifpiele 2) fanden fi) von 100 Thln. des Gefammttheers 
61,6 in der Hydraulik, 11,8 in den Condenfatoren und 26,6 in den Wafchern. 
Der in der Hydraulik gebildete Theer ift natitrlich ärmer an den flüchtigeren 
Producten als der fpäterhin condenfirte, und ift daher auch viel didflüffiger; 
aber man läßt gewöhnlich den geſammten Theer im einem einzigen Behälter 
zufammenfließen, wo er fich zufammen mit dem Gaswaſſer ablagert. 

Die Menge und noch viel mehr die Beichaffenheit des ‘Cheer® wird durch 
die Temperatur, bei der die Zerfegung der Kohlen erfolgt, ſtark beeinflußt. 
Niedrigere Temperaturen, wobei pro Tonne Kohlen 9000 Eubitfuß Gas er- 
halten werden, ergeben bei manchen Kohlen 16 Gallonen, oder etwa 88 kg 
Theer, während höhere Temperaturen aus berfelben Kohle 11000 Cubikfuß 
Gas und nur 9 Gallonen (etwa 50 kg) Theer geben 2). Wenn die Temperatur 
eine relativ niedrige ift, jo entftehen in den Kohlenwaflerftoffen vorwiegend die 
der Baraffin- (Methan-) Reihe von der allgemeinen Formel Cz Hsx +2; die nie 
deren Glieder derfelben find flüffig und geben nad) ihrer Trennung und Reinigung 


1) Schul, Steintohlentheer, 2. Aufl., 1, 43. — *) Davis, Journ. Soc. 
Chem. Ind. 1886, p. 6. 
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Beleuchtungsöle und Schmieröle; die höheren find feſt und geben Parafiin. 
Sehr ähnlich find diefen Körpern noch diejenigen aus der Aethylenreihe (Olefine) 
von der allgemeinen Formel CxHax, welche in manchen Fällen die Paraffine 
theilweife oder ganz erfegen. Daneben kommen allerdings aud) fauerftoffhaltige 
Benzolderivate (Bhenole) vor; aber ganz vorwiegend complicirtere, in welchen 
noch fette Gruppen (Methyſ) theils im Benzolfern, theils den Hydroxylwaſſerſtoff 
erfegend, auftreten, wie Krefol, C,H, (CH,)(OH), Guajacol, C,H, (OH)(OCH,), 
Kreoſol, C,H,(CH,)(OH)(OCH,), u. a. m. Die flüffigen Producte wiegen 
hier Überhaupt vor, und unter den wäſſerigen Producten zeigt fich namentlich 
die Efjigfäure, alfo auch wieder ein Fettlörper. Permanente Safe werben 
natürlich ſtets entwidelt, aber in relativ geringer Menge. 

Wenn dagegen die Temperatur bei der Berfegung ber Kohlen jehr hoch 
war, fo treten ganz andere Moleculargruppirungen ein. Während die Glieder 
der Olefin⸗ und Acetylenreihe noch immer mehr ober weniger auftreten, ver. 
ſchwinden bie Körper der Paraffinreihe faft ganz, indem auf ber einen Seite 
weit fohlenftoffreichere, auf der anderen Seite weit waflerftoffreichere Körper 
aus ihnen entftehen. Die leßteren treten ſämmtlich als permanente Gaſe auf; 
Methan oder Grubengas, CH,, und freier Waflerftoff kommen daher in dem 
jo erzeugten Safe als Hauptbejtandtheile vor, und vermehren deſſen Quantität 
höchſt weſentlich. “Der dadurch disponibel werdende Kohlenftoff wird zum Theil 
in freiem Zuſtande ſchon in den Retorten felbft abgelagert und tritt dann in 
jehr compacter, graphitähnlicher Form auf; ein anderer Theil des freien Kohlen⸗ 
ftoffs findet fich im Zuſtande höchſt feiner Vertheilung im Theer vor und bildet 
einen Beftandtheil des Peches oder der Kokes, welche bei der Theerbeftillation 
jurüdbleiben. Ein weiterer Theil des disponiblen Kohlenftoffs aber wird zur Bil 
dung kohlenftoffreicherer, der fogenannten aromatischen Verbindungen verwenbet, 
welche ſich ſämmtlich von dem Benzol, C,H,, herleiten; babei treten auch ſtets 
dur die Wirkung der Hige weitere „Molecularcondenfationen“ , gewöhnlich 
unter Baflerftoffaustritt, ein, wodurch Verbindungen von höherem Molecular- 
gewicht, namentlich Naphtalin, Anthracen, Phenanthren, Chryfen u. ſ. w. ent 
itehen. Der nie fehlende Sauerftoff muß auch hier zur Bildung von Phenolen 
führen; aber es kommt hier mehr das eigentliche Phenol oder die Carbolſäure, 
C„H,(OH), vor, während das Krefol und die anderen Homologen mehr zuritd- 
treten und die Biorybenzole, fowie ihre methylirten Derivate, ganz verſchwinden. 

Das Geſagte wird gut iluftrirt durch eine Angabe (aus Kerl⸗Stoh⸗ 
mann’s Chemie, 3. Aufl, VI, 1162), wonach Zwickauer Glanzkohle ganz 
verichiedene Producte ergab, je nachdem fie in eine Retorte gebracht und darin 
langjam zur Rothgluth erhigt (a) ober aus. einer glühenden Retorte raſch 
deftillirt wurbe (b): | 


8. b. 
KB... 2.2.6808 50. 
Waller. . - . . 10,7 7,7 


Ihe . 2. 2.0. 
Gas und Berluft . . 17,1 32,1 
Der Theer von a. beftand aus Photogen, Solaröl, Schmieröl, Paraffin und 
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Kreofot, der von b. aus Benzol, Toluol, Naphtalin, Anthracen (jedenfalls neben 
ſchweren, dem Solaröl und Schmieröl entiprechenden Delen) und viel Kreofot. 

Behrens!) fand, daß der durch trodene Deftillation von Steinkohle in 
den gewöhnlichen Chamotteretorten der Gasfabriken erhaltene Theer viel reicher 
an Benzol, Toluol, Naphtalin ꝛc. war, ald der in Pauwels' ſchen Kofsöfen 
aus denfelben Kohlen erzeugte Theer. Lebterer ift ſpecifiſch leichter und enthält 
mehr flüffige, paraffinoide Kohlenwaflerftoffe und weit mehr in Allalien lösliche 
Körper, aber faum irgend welde Carbolſääüre. Wir werden fpäterhin die 
Unterfchiede zwifchen Theeren von verfchiedenen, nicht zur LTeuchtgasfabrikation 
dienenden Procefien der Kohlendeftillation im Einzelnen befprechen. 

Auc rührt daher der Unterjchied zwifchen dem Theer der Holzgasfabrifen 
und dem der Holzeffigfabrifen und der Kohlenmeiler. Der erftere, bei fehr 
hoher Temperatur erzeugt, ift ſchwarz, dünnflüffig, von einem dem Steintohlen- 
theer ähnlichen Geruche, und enthält viel eigentliches Phenol, daneben aud) Benzol, 
Toluol, Naphtalin ꝛc. Der bei niedrigerer Temperatur gewonnene, namentlid) 
der eigentliche Schweeltheer aus Meilern, enthält dagegen an Stelle bes Phenols 
vorwiegend Kreofol und Guajacol, an Stelle des Naphtalins Paraffin; er zeigt 
eine hellere, braune Farbe und einen viel milderen Geruch. 

Als weiteren Unterfchied zwifchen der Deftillation bei hoher und niebriger 
Temperatur giebt man an, daß die ftidftoffhaltigen Beftandtheile im eriteren 
alle mehr Anilin und Amine der Fettreihe (Aethylamin, Propylamin, Amyl⸗ 
amin), im zweiten Falle mehr Bafen ber Pyridinreihe, daneben Picofin, Lutidin, 
Biridin u.f.w. bilden. Genauere Unterfuchungen hierliber fcheinen noch zu fehlen. 

Selbftverftändlich Hat man e8 nicht in der Hand, mit jedem hier einjchlä- 
gigen Nohmateriale nur durch Veränderung der Deftillationstemperatur die 
oben erwähnten Producte nad) Belieben jo ober fo Herzuftellen. So war es 
3. B. lange Zeit zweifelhaft geweſen, ob man aus jüngeren Yoffilien, aljo Torf, 
eigentlichen Braunkohlen, verfchiedenen bituminöfen Schiefern u. f. w., überhaupt 
durch directe Deftillation Venzolkohlenwaſſerſtoffe erhalten könne, und erft 
Heusler?) hat diefe Frage definitiv gelöft, indent er aus dem zwifchen 80 bis 
939 übergehenden Deſtillate aus Braunlohlentheer 34 Proc. Benzol, und aus 
dem zwiſchen 100 bis 110° Viebergehenden 45 Broc. Toluol darftellte; außer⸗ 
dem fand er die höheren Homologen bis zum Eymol, Naphtalin, Thiophene, 
Ketone und Nitrite, ferner auch Naphtene. Schottifches Schieferöl dagegen enthält 
nur Spuren von Benzol und Toluol und gar fein Naphtalin. Trotzdem kann 
teinesfalis davon die Rede fein, Benzol ober andere Körper der aromatischen 
Keihe mit Vortheil fabritmäßig aus Braunkohle darzuftellen, ebenfowenig wie 
es anf der anderen Seite gelingt, aus Steinlohlen bei niederer Temperatur mit 
Bortheil Photogen u. dergl zu erzeugen ®); denn Fälle wie der oben erwähnte 


1) Dingl. Journ. 208, 362. — *) Berl. Ber. 1892, ©. 1665; 1895, ©. 448. — 
2) Nach briefl. Auskunft von Prof. Dittmar (Glasgow) beftand vor 30 Yahren in 
der That in Mandefter eine Fabrik, welche durch Deftillation von Kohlen bei niederer 
Temperatur Dele von der Yormel CAHan +2 darftellte. Aber Die war jedenfalls 
Gannellohle, welche in jener Vezihung die Mitte zwiſchen eigentlichen Steinkohlen 
und. jüngeren Fojfilien hält. 
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der Zwidauer Kohle find nidyt maßgebend für die Yabrifpraris, welche conftatirt 
hat, daß jelbft von der Braunkohle nur gewifle, helle, erdige Sorten, die eigent- 
lichen „Schweeltohlen“ , ſich zur Fabrikation von Beleuchtungsöfen eignen. 
Aber wir werden uns überzeugen, daß es wenigftens in unferer Macht Liegt, 
durh nachträgliche Leberhigung der fetten oder aliphatifchen (paraffin- 
artigen) Producte aus Braunkohlen und Petroleum biefelben großentheils in 
Gaſe und aromatifche Körper zu fpalten, und dieſem Umftande ift jedenfalls 
die Leuchtkraft des Delgafes und des aus Petroleumrückſtänden erzeugten Gafes 
im Weſentlichen zuzufchreiben. 


Unfere nächfte Aufgabe hat e8 nur mit ber Behandlung der Steinkohle zu 
thun. Wir müflen hier fefthalten, daß bei niedriger Temperatur weniger pers 
manente Gafe und mehr methylirte Derivate (Toluol, Xylol, höhere Phenole), bei 
höherer Temperatur mehr Cafe, daneben mehr wirkliches Benzol, Naphtalin, 
Anthracen und weit mehr freier Kohlenstoff entftehen. Bei jehr hoher Temperatur 
wird die Tendenz zur völligen Diffociation immer größer und bie Producte nähern 
ih immer mehr dem freien Kohlenftoff einerfeits, dem freien Waflerftoff anderer: 
feits, ohne daß natürlich diefer Proceß bei den uns erreichbaren Temperaturen 
je bi8 zu diefem Ende jelbft kommen könnte. Die Leiter der Gasfabriken fehen 
faft immer in erfter Linie darauf, aus den Kohlen möglichft viel Gas heraus- 
zubelommen, und beitilliven daher bei möglichft hoher Temperatur. Bis zu einem 
gewilien Grabe ift dies auch vollkommen rationell und durch die Natur des jet 
allgemein angewendeten Retortenmaterinles, der Chamotte, geradezu bedingt. 
Diejer Punkt Scheint dann erreicht zu fein, wenn die Spaltung ber fetten Körper 
möglichft weit gegangen ift, ohne daß doch ſchon eine erhebliche Ausſcheidung von 
feftem Kohlenftoff ftattgefunden hätte. Weber diefen Punkt hinaus wird man 
freilich noch mehr Gas bekommen, aber die Leuchtkraft defjelben wird dann 
geringer werben; der Theer wirb anfangs wohl etwas reicher an Anthracen, 
zugleich aber und nod) mehr an Naphtalin und dem faft werthlofen Phenanthren, 
Pyren, Chryſen, Diphenyl u. |. w., und wird im Allgemeinen weniger werth- 
voll; endlich aber nimmt die Ausſcheidung von freiem Kohlenſtoff als 
Retortengraphit und im Scheer fehr flarf zu. Auch wird bei hoher Tempe⸗ 
ratıre weniger Theer gebildet. In England arbeitet man gewöhnlich bei einer 
Temperatur von 1100. Man müßte eigentlich: feftftellen, und zwar ver- 
muthlich für jede Elafie von Gaskohlen im Beſonderen, bei welcher Temperatur 
man das Marimum an Leuchtkraft, wenn auch vielleicht in einem geringeren 
Volum Gas, concentrirt, und bei welcher man den Marimalgehalt an werthoollen 
Beſtandtheilen: Benzol, Toluol, Phenol, Anthracen, im Theer befommt. Ber- 
muthlich werden beide Marima nicht zufammenfallen, und es wird dann eine 
Sache der gejchäftlihen Calculation fein, ob es dienlicher ift, mehr auf das eine 
ober das andere hinzuarbeiten. Daß die Marktpreife der Theerprobucte hierbei 
von weientlihen Eimfluffe find, liegt auf der Hand; ebenfo, daß jede Preis- 
verringerung des Gafes das Zünglein der Wagjchale nad) der Seite des Theeres 
ju neigend machen wird. 

Die Zuſammenſetzung des Steinfohlentheers war unbedingt eine ganz andere 

Zunge-KRöbler, Eteinkoblentbeer. g 
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in früherer Zeit, als man die Kohlen in gußeifernen Retorten, und daher bei viel 
niedrigerer Temperatur als die oben erwähnte, 1100°, ſich auf Chamotteretorten 
beziehende, vergafte. Diefer höheren Temperatur fteht allerdings die Wirkung des 
Erhauftord gegenliber, durch welche die Safe kürzere Zeit in Berührung mit den 
erhititen Retortenwänden bleiben. Auch macht der Erhauftor den Theer dadurch 
dider, daß er viel Kohlenftaub aus der Ketorte mechaniſch fortführt. 

Ueber den Einfluß der Temperatur bei der Bergafung der Steinkohle 
auf die Beichaffenheit des ‘Iheers Liegen mehrfache Unterſuchungen vor. Nach 
L. T. Wright!) fol bei Steigerung der Temperatur die Menge des Theers 
ein wenig abnehmen, aber fein fpeciiifches Gewicht zunehmen. Oberhalb einer 
gewiflen, für jede Kohlenſorte verjchiedenen, Temperatur verhindern die dur 
Berftopfung von Röhren 2c. durch verdicten Theer entftehenden Unannehmlich⸗ 
feiten die Durchführung des Gasfabrifationsprocefies. In den gewöhnlichen 
Gasfabriken ift die Temperatur ſchon jet eine fo hohe, als dies bei der jegigen 
Form des Gaserzeugungsapparates gut angeht, jo daß an eine Verminderung 
der Theermenge durch Erhöhung der Hige hier faum gedacht werden fann. 

Folgende Tabelle zeigt die Schwankungen in dem Bolum und Gewicht 
von Theer (und Gas) bei der ‘Deftillation von Kohle bei ſehr verfchiedenen 
Temperaturen. Die Verſuche wurden in Thonretorten und mit allen gewöhn- 
lichen Fabrikationsapparaten ausgeführt. Der Ausdrud „Normaltemperatur“ 
bedeutet die befte in der Praris auf die Länge in einer Gasfabrik neueren 
Datums durchführbare Temperatur. Unter „jehr hoher Temperatur“ ift eine 
folche verftanden, welche ſich nur bei ganz befonders forgfältiger Arbeit und auf 
furze Zeit durchführen läßt. 





Deſtillations⸗ 


Kohlenſorte Temperatur 


Kubikfuß Gas 
pro Tonne 
Gallonen Theer 
pro Tonne 
Specif. Gew. des 
Theers 
Theer pr. Tonne 
Bf. engl. 

(a 0,453 kg) 
Theer, Proc. der 
Kohle 





Derbyſhire Bladihale Nr. 1 Sehr hoch |11128 | 10,63 | 1,210! 128,62 | 5,74 
n n | Normal |10400| — 1188 — — 

n „ „1 Sehr nievrig | 7856 | 11,50 | 1,145 | 131,67 | 5,88 

„ n „ 2. - | Sehr hoch |11190| 12,01 |1,207|144,96 | 6,47 

n y „2 Rormal 1040| — 1,188 — — 

2 Sehr niedrig, 7562| 14,88 1,136 | 163,386 | 7,29 


” 7 N ° 
Notts Top Hard Cannel . . . Normal 9 862 | 21,382 | 1,147 | 244,54 | 10,92 
» n n » 0. . Sehr nievrig| 7125 |28,81 | 1,116 | 265,72 | 11,86 


Später vergafte derfelbe Foricher 2) Derbyfhire Silkſtone⸗Kohle von ber 
Bufammenfegung: C — 75,71, H = 6,27, S= 1,722, N= 172,0 = 
11,59, Aſche — 2,99 Proc. mit folgendem Refultat: Bei etwa 800° er= 


!) Journ. Soc. Chem. Ind. 1886, p. 559; *ourn. f. Gasbel. 1888, S. 507. 
— ?) Journ. of Gaslighting 1888, p. 169; Journ. f. Gabel. 1889, S. 201. 
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gaben 100kg Kohle: 64,75 kg Koks, 6,43 Liter Theer vom ſpeci⸗ 
fiichen Gewicht 1,0 mit einem Gehalt an freiem Kohlenftoff (Ruß) von etwa 
15 Proc. 

Bei etwa 1100° betrug die Ausbeute: 64,16 kg Koks, 5,37 Liter 
Theer vom fpecififchen Gewicht 1,207 und etwa 25 bi8 30 Proc. Rußgehalt. 

Dei anderen Berfuchen ftellte Wright?) die Zufammenfegung des Theers 
näher feft, welcher aus ein und derſelben Kohle bei verfchiedenen Vergafungs- 
temperaturen rejultirte. Die Kohle hatte die Zufammenfegung: C — 81,92, 
H = 5,39, N —= 1,28, S = 1,97, 0 = 6,88, Aſche — 2,56 Proc. 
Die in Betracht kommenden Temperaturen fielen zwifchen 600 und 800°, find 
aber für die einzelnen Bälle nicht näher angegeben; aber das Anwachſen der⸗ 
jelben ift aus der erzielten Gasausbeute deutlich erſichtlich: 








Sasausbeute pro 11 Koble . . . . || 186,88 








Specifiſches Gewicht des Theers . . 1,0866 | 1,102| 1,140 1,206 
Zufanımenjegung des Theers: | Proc. | Proc. | Proc. | Proc. | Proc. 

Ammonialwafler -. . . 2... 1,20 1,03 1,04 1,06 0,383 
Robnapbta - 2 2 ern 917 | 905 | 378 | 3.45 | 0,99 
Reibte Oele. . - 2 2 2 2 20. 10,50 7,46 4,47 2,59 0,567 
Kreoiotöl . - - 2 2 20 une 26,45 | 25,83 | 27,29 | 27,338 | 19,440 
Anthracndl. . 2 20 e02ac 20,32 | 15,57 | 18,18 | 18,77 | 12,280 
Dh... 2 2 200er. 28,89 | 36,80 | 41,80 | 47,67 | 64,080 


Sonad fiel der Gehalt des Theers an Naphta und leichten Delen mit 
fleigender Temperatur von etwa 20 Proc. auf 1,5 Proc., während der Pech- 
gehalt von 29 Proc. auf 64 Proc. flieg. Auch der Gehalt der entfallenden 
Rohnaphta an Benzoltohlenwaflerftoffen (Fraction bis 100°) und Phenolen fiel, 
wie Wright's genauere Unterfuchung erweift, mit fteigender Temperatur, 
während der Naphtalingehalt anwuchs. Paraffine (flüffige) fanden fich in der 
Rohnaphta der leichten Theere bis zu 5,0 Bol. Proc., während der fchwerfte 
Theer eine Naphta lieferte, welche davon nur 1,0 Vol.⸗Proc. enthielt. An⸗ 
thracen ſcheint ſich bei einer mittleren Vergafungstemperatur am reichlichiten 
zum bilden; der Theer von 1,140 fpec. Gewicht enthielt davon 0,370 Proc., 
während bie leichteren umd fchwereren Theere, entiprechend der Ab» oder Zur 
nahme ber Temperatur, einen geringeren Gehalt an Anthracen aufzuweilen 
haben. 

Diefe Refultate ftehen in gutem Einflange mit den Erfahrungen der 
Theerbeftillateure 2), welche einen Gastheer aus kleineren Gasanſtalten, die 
mit Unterfenerung arbeiten, einem ſolchen aus größeren, mit Öeneratorfenerung 
arbeitenden Anftalten für die ‘Deftillation vorziehen. 


ı) Journ. Soc. Chem. Ind. 1888, p. 59; Journ. f. Gasbel. 1888, ©. 273 und 
507. — *) Bergl. Kraemer, Journ. f. Gasbel. 1887, ©. 849. 
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Im Anſchluß an die Unterfuhungen von Wright theilt auch Watſon 
Smith!) Beobachtungen mit, namentlich mit Rüdficht auf die durch höhere 
Temperatur begünftigte Bildung von Naphtalin. Er zeigt, daß mit dem Naph⸗ 
talin aud) das Anthracen zunimmt und ſich dann ſchon zum Theil im Kreoſotöl, 
d. 5. den vor dem Anthracendl Üübergehenden, weniger hoch fiedenden Antheilen 
findet. Bei diefen, unter ſehr hoher Deftillationstemperatur gewonnenen Theeren 
erſcheint auch umgekehrt die Carbolſäure nicht nur im Mittelöl, ſondern auch 
im Schweröl und wird vortheilhaft daraus gewonnen, wie ſchon das Patent 
von Lowe?) vom Jahre 1872 angiebt. 

Ueber den Einfluß, welchen die Form der Gasretorten und Ableitungs- 
röhren auf die Qualität des Theers hat, liegen Angaben von Hayes?) vor. 
Wenn man die Form der Gasretorten fo abändert, daß die flüchtigen Producte 
aus ihrer heißeften Stelle durd) ein enges Rohr abgehen müſſen, jo befomme 
man nur wenig ſchweres Del und viel mehr Leichte Dele; der Koks werde viel 
compacter und härter. Schon geringe Mobificationen in der Weite der Röhre 
haben Einfluß auf die Natur der Probucte. 

Diefe Erfcheinung hängt offenbar mit dem Einfluß des Gasdruds in 
der Retorte auf die Natur der Deftillationsproducte der Steinkohle zufammen 
und hat daher mit ber vorm der Retorte als folder nichts zu thun. Höherer 
Drud in der Retorte, der ja durch die Berengerung bes Abzugsrohres noch be- 
günftigt wird, läßt das Gas nicht ſo raſch aus derſelben entweichen; er ver⸗ 
urſacht daher eine längere Berührung deſſelben mit den glühenden Retorten⸗ 
wänden, wodurch eine weitere, ſecundäre Zerſetzung herbeigeführt wird, welche 
durch die Ausſcheidung von Graphit an den Retortenwänden und von Ruß in 
den flüſſigen Deftillationsproducten gekennzeichnet wird. Der dadurch bedingten 
Verſchlechterung der Dualität des Gafes hat man befanntlich durch Einfchaltung 
von Erhauftoren vorgebeugt. 


. Daß die Berfhiedenheit in den Kohlenforten das Ausbringen an 
werthvollen Beftandtheilen aus dem Theer beeinflußt, verfteht fich von jelbft. 
So geben Kohlen von Nemwcaftle einen an Naphtalin und Anthracen reichen 
Theer; jolhe von Wigan einen an Benzol und Phenol reichen. Von den 
beutfchen Kohlen giebt die fchlefifche viel beſſeren Theer als die weſtphäliſche. 
Namentlich ift e8 für die Dualität des Cheers äußerſt Schädlich, wenn die Gas- 
anftalten der Gaskohle zur Erhöhung der Leuchtkraft des Gafes noch Boghead- 
ſchiefer oder ähnliche Körper zufegen. In diefem Falle ift e8 eben nicht möglich, 
jelbft bei der höchften hier anwendbaren Temperatur, Beimifchung von Kohlens 
waſſerſtoffen der Paraffinreihe zum Theer in größerer Menge zu vermeiden. 
Dem Benzol und Toluol werden die einfacheren, ligroinartigen Körper, dem 
Anthracen die Baraffine beigemengt fein, und da nun die einzigen hier an- 
wendbaren Trennungsmethoden, nämlich fractionirte Deftilation und Kryſtalli⸗ 
jatton, im Stiche laſſen, fo entftehen große Uebelftände, was dahin führt, daß 


') Journ. Soc. Chem. Ind. 1889, p. 950. — *) Engl. Pat. 3005, 1872. — 
2) Silliman’s Amer. Journ. March 1859. 
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viele THeerbeftillationen einen Theer gar nicht mehr anlaufen wollen, wenn 
der Gaskohle mehr als 5 Proc. Boghead beigemifcht find. 

Neben Paraffinen giebt Bogheabtheer vorwiegend Toluol und Naphtalin, 
aber jehr wenig Benzol und Anthracen. 

Uebrigens ift das eigentliche Bogheadmineral (von Torbane- Hill) ſchon 
jo gut wie ganz erfchöpft und kommt wohl nur wenig mehr im Handel vor; 
dagegen finden ſich in diefem unter demfelben Namen andere bitumindfe Schiefer 
von weit geringerem Werthe. ‘Der hieraus gewonnene „shale-spirit“ enthält 
nah Watſon Smith!) nicht unerhebliche Mengen von Benzol und Toluol 
neben den Paraffinen. 

Durch gütige Vermittelung von Herrn Prof. Dittmar ift uns folgende 
Auskunft über den Theer aus Cannelkohlen, Boghead u. f. w. zu» 
gefommen, herſtammend von Dr. Ronalds, einem bedeutenden Theerbeftillateur 
in Schottland. 

In Edinburgh und Leith, fowie an ben meiften anderen Orten in Schott⸗ 
fand wurde alles Gas ausſchließlich aus fchottifchen Cannelkohlen gemacht, bis 
zu der Kohlentheuerung in den Jahren 1871 bis 1873, wo viele Gefellichaften 
anfingen, gewöhnliche „Splintlohle“ anzuwenden, und einige felbft verfuchten, 
bitumindfe Schiefer und Kohle zu mifchen. Solche Schiefer („shale“) geben 
wenig oder gar feinen Theer und die Naphta (d. i. das mit Waflerdämpfen 
erhaltene Deftillat), wenn ſolche überhaupt vorhanden ift, ähnelt derjenigen von 
Boghead, d. 5. fie enthält weſentlich Methankörper (Paraffine). Der aus den 
verfchtedenen Arten von Cannelkohle (Lismahago, Marquis of Lothian, Arnichan, 
Benhar, Walleford u. |. mw.) erhaltene Theer ift jet von ganz anderer Bes 
ſchaffenheit als vor 30 Jahren, wo bie Gasfabriken bei niedrigerer Tem 
peratur arbeiteten. Man erhielt damald durch Deftillation mit Dampf aus 
dem Theer bis zu 8 Proc. Naphta, enthaltend Benzol und deſſen Homologe. 
Diefes Duantum nahm allmälig in dem Maße ab, als die Gasfabrifen bei 
höherer Temperatur arbeiteten, und war vor einigen Jahren auf ungefähr 
3 Proc. gefunfen. Die Naphta von fchottifchem Theer war ftetS reich an 
Zoluot und enthielt weniger Benzol als die von bitumindfer Steinkohle. Diefer 
Theer enthält wenig Naphtalin und fo wenig Anthracen, daß es gar nicht 
lohnt, anf dieſes zu arbeiten. Zugleich kommt darin eine erhebliche Menge 
von Paraffinen vor, meift von niedrigem Schmelzpunft und unbelannten 
Eigenfchaften. Naphtalin und Paraffin fcheinen zufammen vorzufommen; wo 
man viel von dem einen findet, tft das andere faft ſtets ebenfallß vertreten. 

Diefer Anfiht von Ronald's ftehen die Erfahrungen Kraemer's gegen- 
über, nad) welchen feites Paraffın im Theer nur dann vorlommt, wenn ben 
Steinkohlen Plattenkohle, Cannelkohle u. dergl. zugejegt worden iſt. Das 
gleichzeitige Vorkommen von Naphtalin und Paraffin erklärt ſich daraus, daß 
die viel Naphtalin gebenden Kohlen in der Regel der Aufbeſſerung durch Zuſatz 
von Paraffinkohlen bedürfen. Irgend welche Beziehungen zwiſchen dem Naph⸗ 
talin und Paraffin dieſer Theere beſtehen daher nicht. 


1) Privat⸗Mittheilung. 
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Aus Sannelfohle kann man alfo nicht nur viel, jondern auch ganz brauch⸗ 
baren Theer gewinnen; aber wenn Schiefer (shale) oder Boghead oder ähnliche 
Halbkohlen mit Cannel oder bituminöfer Kohle gemengt werden, ift das Leichte 
Del eine Mifchung von Benzolförpern und von Methanderivaten, welche fehr 
ſchwer zu trennen find; die Benzole daraus haben daher einen verhältnigmäßig 
jehr geringen Handelöwertf. Das Bogheadmineral, welches übrigens nahezu 
erichöpft ift, wird in Schottland, wo man eben gute Gaskohlen hat, ſchon längſt 
nicht mehr zur Gasbereitung verwendet, wird dagegen auf dem Kontinent zur 
Anreicherung des Gafes von arınen Kohlen gebraudht. — Die Cannelfohle von 
Wigan giebt einen Theer, aus dem man Benzole, Naphtalin und Anthracen 
gewinnt (die erhellt auch aus den fpäter zu findenden Angaben von Watſon 
Smith). 

Eine fpecielle Unterfuchung von Bunte?!) bezieht ſich auf den Einfluß 
der Dualität der Kohle auf die Menge des bei der Deftillation erzeugten 
Safes, Theers und Ammonials. Wir ziehen daraus die folgenden Angaben 
aus. Die fünf unterſuchten Koblenforten hatten folgende Zuſammenſetzung: 














ujammenjegun 
Totalzujammenfegung > — A, 
Herkunft der Kohle — 

An BP 2 An 

+,5| 8 + 

oo IB Jo’IR| FB | oo |B |o” 

Weſtphalen (Eonfolidation) . . |78,9415,22| 7,59|1,64| 6,621) 86,04 | 5,69 | 8,27 
Saar (Heinitz L) .. . -. » 77,18|4,97| 9,27|2,00| 6,48|| 84,44 | 5,43 | 10,13 
Böhmen (Thurn und Taxis) . |71,9715,86|10,18|5,61| 6,8811 82,25 | 6,12 | 11,64 
Sachſen (Bmwidau). ..... 68,75|4,91|11,06|7,79| 7,50|| 81,16 , 5,80 | 18,04 


Bohmiſche Cannelkohle (Pilſen) |67,41)5,98| 8,87|8,38|14,48) 81,95 | 7,27 | 10,78 


Dieje Kohlen wurden in einer gewöhnlichen Gasretorte deftillirt, wit 
ſpecieller Condenſationsvorrichtung für Erperimentalzwede, aber fonft ganz 
unter normalen Fabrilationsbedingungen. Hierbei ergaben fie, ald Durchſchnitt 
einer Anzahl von Verſuchen, pro 100 kg Kohle folgende Producte: 


| 
Temperatur | 








Gas 









— — — — — 


| = 
Herkunft Koks Kubit: Leucht⸗ ber ẽ 
= — 
ru | kraft | Metorten |R | 8 |8 
kg 








kg| kg 
| 
11,15 | 1360—1885° |4,09| 4,44! 3,12 


kg | kg |cbm| pro t Kerzen 












Saar. .... 68,3 |17,71130,18| 11835 | 10,27 | 12065—1290 15,383 | 6,90| 1,76 
Böhmen 63,3 18,62 28,47 10 221 | 10,20 || 1240-1350 |5,79| 9,06: 3,83 
Zwidau 62,7 116,81125,46| 9140| 10,59 | 1180—1240 |5,22|11,89! 4,38 


MWeitphalen . . ı 71,4 16,95 80,88 11 899 


Böhm. Sannel. | 56,3 |25,72|80,88| 11 916 | 18,17 || 1180—1350 |8,81 6,45, 2,72 


1) Xourn. f. Gasbeleuchtung 1886. 
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Hiernach fcheint die Menge des Theers mit dem Sauerftoffgehalt der 
Kohlen zu wachen, außer in dem felbftredend abweichenden Falle der Cannel⸗ 
Iohle. Die Zunahme des Gaswaflers ift in derſelben Richtung, doc) beweift 
dies nichts, da weder bie Stärke des Gaswaſſers, nod) der Stidftofigehalt der 
Kohlen angegeben wird. 

Bunte's Refultate werden beftätigt durch die noch ausgebehnteren (1012) 
Verſuche, welche die Pariſer Gasgejellichaft in den Jahren 1874 bis 1884 
mit 59 Kohlenforten im Großen hat anftellen lafien, und welche im Journal 
de l’Eclairage au gaz, Juli 1886, mitgetheilt werden !). Der daraus ge- 
zogene Schluß war: „Je größer der Sauerftofigehalt der Kohle, um fo größer 
ift die Menge des Theers und Ammoniakwaſſers, auch die des in der Rohlkohle 
enthaltenen bugroffopifchen Waflers; dagegen vermindert fi mit zunehmendem 
Sauerftoffgehalte die Ausbeute an Kols und Gas.“ 

In Bezug auf den Sanerftoffgehalt verjchiebener Kohlenjorten und deſſen 
Einfluß auf die Eigenfchaften der Kohle ſowie der daraus zu gewinnenden 
Producte vergleiche man auch die erjchöpfende und viel Neues (jedocd weniger 
in unferem Gebiete als fir die Koksfabrifation) bringende Behandlung diejes 
Gegenftandes in Muck's Steintohlenchemie (Leipzig 1891). 

Die Sejammtausbeute an Theer aus der Steinkohle kann man 
im Durchſchnitt auf 5 Gewichtsprocente anfchlagen. Wanklyn?) giebt folgende 
Zahlen als Ausbeute von einer Tonne Newcaftler Badlohle — 2240 Pfund: 


Pfund? Procent 
10000 Kubikfuß Gn8 . . . 380 17,0 


10 Sallonen Therr . . . . 115 5,1 
Unverbünntes Gaswaflr®) . . 177 7,9 
(2.11) 2 . 1568 70,0 

2240 100,0 


Genaue Zahlen über die Ausbeute an Theer aus Londoner und anderen 
englifhen Gasfabriken find ©. 24 angeführt worden. 

Nah Wurg *) giebt die Kohle von St. Etienne nur 4 Proc. eines armen 
Theeres, die von Anzin und Mons dagegen 6,73 Broc., und „preußifche“ 
Kohle bis 7 Proc. reichen Theer. Bon den beutfchen Kohlenforten geben bie 
oberfchlefifchen den beften, die weftphälifchen den geringwerthigften Theer. 

Folgende Tabelle 3) wird die Ausbeute an Theer, zugleich mit derjenigen 
an anderen Producten, aus verjchiedenen Kohlenjorten Kar machen. 


1) Im Auszuge Dingler’8 Journ. 262, 141. — *) Gas Engineer’s Chemical 
Manual, p. 5. — °) 2. i. nit mit Wafler aus den Waſchern vermiſcht. — 
*) Dictionn. de Chimie I, p. 1631. — °) Nah Muspratt:Stohbmann’s Chemie, 
8. Aufl. IV, S. 624. 
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. a8 
1 Ton lO6kg) I — Ammo: 


à 2240 Pfund engtifh |Rubitfuhl Pfund | Fo > Theer niat- 
ergiebt = 







Verluft 





Pfund | Pfund 





Boghead Bannel. . . . . 13 384 — 715 | 738,3 — — 
Neweaftle. . . .. 9833 — 1426 | 98,3 60 — 
Wigan. Cannel...... 10 850 — 1332 | 218,3 | 161,6 — 
Lochgelly. 8331 — 1245 | 225 340 ° — 
"/, desgl. + * Boghead: 9055 — 1200 | 400 170 — 
on —/0 » «| 9050 — 1205 | 835 290 — 
Yon +4 9750| — |140 1227 | _ 
Pelton Main (Durham) . 9500 — 1540 | 112,5 | 112,5 — 
/, desgl. -. Boghead. || 12800 — 1366 | 206,6 | 116,6 — 
Lismahago Cannel I. . . | 11681 461 1091 | 594 4,5 87,5 
desgl. II. .8878 48385 | 1064 | 603 4,5 865 
Ramjay’s Newcaftle Cannel | 9016 410 1435 | 295 6,7 98,3 
Derbyihire deep seam. . 9 400 300 13356 | 219 179 207 
Wemyß Cannel IL. . . . || 10976 561 1124,51 224 — 340 
desgl. Il... .. 1 10192 528 1188 | 197 — 327 
Wigan Cannel..... 9 408 838 1326 | 250 — 326 


Im Durchſchnitt fol man nach derſelben Duelle (S. 623) erhalten: 





| Theer Ammoniakwaſſer 
Ueberhaupt.. 220 02. | 4 biß 6 Proc. 6 bis 10 Proc. 
Aus engliihen Koblen . ....|4 „5 „ 6 Proc. von 1 bis B/BE. 
Aus Ichlefiihen Kohlen. . . . . 5b „6 „ 9 ,„ 








Bunte!) konnte bei feinen Vergaſungsverſuchen mit verfchiedenen Kohlen- 
forten folgende Ausbeuten an Gastheer und Gaswaſſer feftftellen: 









Zujanmen 


Proc. 


Meitphäliiche Kohle... . 4,09 4,44 8,53 
Saarloble . . . 2... 6,33 6,% 12,23 
Böhmiihe Schwarzlohle . . 5,79 9,06 14,85 
Zwidauer Kohle .... . | 5,22 11,89 17,11 
Blattentohle (Pillen) . . . 8,81 6,45 15,26 





I) Journ. f. Gasbel. 1886, ©. 596. 
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Volgende Tabelle!) giebt die Reſultate von 67 deutichen Gasanftalten 
aus dem Betriebsjahre 1891/92 mit eigentlichen Gaskohlen unter Ausſchluß 
von Zuſatzkohlen: 









100 kg Sohlen geben 


Weſtphaliſche Kohlen .| 248-819 59,1——76,0 845,5 
— — — — —Ge — 
| 28,6 66,0 4,4 
Saarbrüder Kohlen... . | 26,1—81,3 60,0—71,0 486,9 
— — — — — — 
29,6 64,9 5,9 
Shlefiihe Kohlen. . ... . 24,9—31,2 59,5— 74,1 8,8—6,0 
, —r — — — — ſ 
28,8 65,9 4, 
Swidauer Kohlen... .. . 26,4—29,5 54,2—57,6 4,7—6,8 
— — — — —f — 
27,64 55,8 5,6 
Engliſche Kohlen.... 26,4—30,8 64,7—73,1 4,0—5,9 
I — — — ht— — — 
| 286 68,5 4,8 


Borjhläge zur Vergrößerung der Menge oder Berbefferung 
ber Qualität des Theers bei der Leuchtgasfabrifation. 


Wir haben oben gefehen, daß ſowohl die Quantität als aud) die Dualität 
des Theers verjchieden find je nad) der Beichaffenheit der Kohle und der 
Deftillationstemperatur, jedenfalls auch nach dem in der Retorte herrichenden 
Drude und der Schnelligkeit, mit der die Gaſe entwidelt und aus der Retorte 
abgeführt werden. Alle diefe Bedingungen müflen aber in erfter Tinte dem 
Ziele der Leuchtgasfabrilation angepaßt werden; das Heißt, man muß juchen, 
jo viel und fo gute Gas wie möglich zu befommen, wobei ber Theer heraus» 
fommt, wie e8 gehen mag. So war es felbft zu der Zeit, als die Neben⸗ 
producte beinahe die ganzen Koften bezahlten, und jest, wo Theer und Ammo⸗ 
niak fo ftarf entwerthet find, kann e8 durchaus nicht anders fein. Immerhin 
ift e8 vielleicht thunlich, gewifle Verfahren einzuführen, durch welche die Aus- 
beute an Theer und deſſen Qualität verbefiert werden, und die folgenden Vor⸗ 
Ihläge find in diefer Hinficht gemacht worden. 

9. Aitken (Engl. B. 4644, 1883) glaubt, daß die große Menge 
Beuchtigkeit in gewiflen Arten Kohle, Schiefer und Braunkohle (eigentliche 
Steinfohle enthält nicht viel Feuchtigkeit) den Koks zu porös und leicht macht 
und zu viel davon mechaniſch mit fortreißt. Er trodnet daher die Kohle in 
einem Thurme durch Einſaugen oder Durchblafen von heißer Luft oder heißen 


I) Muspratt-Stohmann's Chemie, 4. Aufl. V, ©. 319. 
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Feuergaſen. Die jo behandelte Kohle foll viel bichteren und fchwereren Koks, 
mehr Gas und mehr Benzol enthaltenden Theer geben. (Wenn auch diefes Ver: 
fahren vielleicht bei jehr feuchten Materialien gute Refultate geben mag, fo 
witrde e8 doch ficher für die meiften gewöhnlichen Fälle zu theuer fein.) 

Ein Parifer, N. A. Hélouis, augenfcheinlich begeiftert durch das Studium 
der Unterfuchungen von Berthelot und anderen großen Chemilern, aber ohne 
viel NRüdfiht zu nehmen auf gemöhnliche technifche Praris, entnahm ein 
Engl. P. 5142, 1883 auf ein Verfahren, bafirend auf der „rationellen 
und permanenten Erzeugung von Xcetylen“. Man foll dies erreichen 1. burd) 
eine beftimmte, nie die Rothgluth überfchreitende [!] Temperatur in den | 
Netorten; 2. durch die permanente Wirkung eines Stromes von überhitztem 
Gas und Waflerdampf, welcher während der ganzen Deftillationszeit in die 
Retorten eingeleitet wird; 3. dadurch, daß man einen Drud von nur 1/, Atmo⸗ 
fphäre in den Netorten unterhält. Auf diefem Wege fol Acetylen, der (by 
pothetifche) Erzeuger des Benzol, fortwährend gebildet werden, während das 
Benzol jelbft vor der Condenfation zu complicirteren Carbureten, welche weniger 
werthvolle Schweröle bilden, bewahrt wird. 

Heußer (D. R.⸗P. 24 758), ebenfalls ausgehend von rein theoretifchen 
Betrachtungen über die „condenfirende* Wirkung der Säuren, bes Chlor 
zinks u. f. w., glaubt im Stande zu fein, nad; Belieben Kohlenwaflerftoffe von 
niedrigerem Siedepunkte zu erhalten, indem er Chlor und Chlorwaflerftofigas 
in die Gasretorten einführt und höher fiedende Kohlenwaſſerſtoffe durch Miſchen 
der Kohle mit Chlorzink, mit oder ohne Beimiſchung von Theer oder Theerölen, 
gleichfalls unter Einleiten von Salzfäuredampf in die Netorten während der 
trodenen Deſtillation. Es jcheint unnöthig, diefes Verfahren zu kritiſiren. 

Dyrom, Bigan u. Bennet (Engl. P. 3736, 1884) wollen bie ver- 
ſchiedenen Deftillationsproducte aus der Retorte entfernen, ehe fie ſich mit ein- 
ander vermifchen, um die Koften des Umbeftillivens zur vermeiden. ‘Dies fol 
dadurch gefchehen, daß man bie Retorte auf ihrem höchſten Punkte mit einer 
Anzahl von Deffnungen verfieht, deren jede mit einem nach unten gewendeten 
Knierohr verjehen ift, welche Röhren genügend lang zur Condenfation der 
Fluſſigkeit find; die Gafe werden durch einen Exhauſtor abgefaugt. — Wenn 
diejer Borfchlag überhaupt durchführbar wäre, jo würde er augenfcheinlich mehr 
für die Deftilation von Schiefer oder Braunkohle auf Baraffindl, als auf die 
von Steinkohle zur Leuchtgasbarftellung paſſen. 

Kunath!) erblicht die Urfache des Dickwerdens von Theer nicht nur in 
der Gegenwart von mechaniſch mit dem Gas übergerifienem Kohlenftaub, 
fondern beſonders auch in einer Iocalen Weberhigung des Gaſes. Man foll 
dünneren Theer erhalten, wenn man die Retorten mit möglichſt viel Kohlen 
beſchickt und auf diefem Wege den Gasraum und die Berührungsfläche ver- 
Heinert. 

3. Doung (Engl. P. 14 840, 1886) will der Kohle vor der Bergafung 
Kochſalz zujegen, defien Menge ſich im Allgemeinen nad) der Zuſammenſetzung 


1) Chem.-3tg. 1885, 18983. 
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der Kohle richtet und in den meiſten Fällen vier Pfund auf eine Tonne Kohle 
betragen fol. Dadurch fol angeblich die Dualität des Koks verbefiert, die 
Reinigung des Teuchtgafes erleichtert und die Ausbeute an Leuchtgas, Theer 
und Ammoniak erhöht werden. 

Dvorkovich ) Hält das gegenwärtige Verfahren ber Reuchtgasfabrifation 
für irrationel. Man follte vielmehr die Vergaſung der Kohle bei niedriger 
Temperatur und zwar in einer Atmofphäre von inertem Gas (Kohlenoxyd ober 
Waſſerſtoff) vornehmen, wobei eine Menge von „Kohlenölen“ übergehen, die 
den Betrolrüdftänden analog find und die man dann durd) Ueberhitzung in 
mehr Leuchtgas und aromatische Kohlenwaflerftoffe fpalten folle, ähnlich dem 
Berfahren von Letny und Ragofine, welches ſpäter beichrieben wird. 

Weiterhin werden wir noch verjchiedenen anderen Berfuchen zur Ver 
befierung der Dualität des Theers oder Vermehrung der Menge feiner werth- 
volleren Beftanbtheile durch eigenthiimliche Behandlung in den Gasretorten 
oder |päter begegnen. 


Vorſchläge zur Darftellung von aromatifchen Kohlenwaffer- 
offen aus Kohle oder Kohlengas ohne Rüdfiht auf den 
Leuchtwerth des Gaſes. 


Einige der hier zu beſchreibenden Verfahren gehen davon aus, die Kohle 
von vornherein in einer zur Gewinnung von mehr Benzol ꝛc. tauglichen Weiſe 
zu behandeln; andere daupn, dem nad) gewöhnlicher Weife fabricirten Leuchtgaſe 
durch befondere Behandlung die darin in Dunſtform fuspendirten oder geradezu 
al8 Dampf darin enthaltenen Kohlenwaſſerſtoffe zu entziehen. 

Es giebt einige ältere VBorfchläge zur Deftillation von Steinkohlen fpeciell 
für Theerdarftellung (Barlom 1862 u. A. m.). Thenius*) fchlug fchon 
vor vielen Jahren die Anwendung von überhistem Waflerdampf zu dieſem 
Zwede vor. Wir werden indeſſen wefentlich die neueren in dieſer Richtung 
gemachten Erfindinigen behandeln. 


Gewinnung der im Leuchtgaſe fuspendirt enthaltenen 
Theerbeftandtheile. 


Gewöhnliches Leuchtgas enthält ſtets ziemlich viel Tcheerbeftanbtheile in 
Form feinster Tröpfchen oder auch al8 wirkliche Dämpfe. Zum Theil ver- 
dichten fich diefe ſchon von felbft in den Gasleitungen, und werden fowohl in 
den Gasfabriken felbft als in den „Siphons“ der Stabtleitungen als Dele oder 
als Ansicheidungen von feiten Naphtalin wahrgenommen. Dieſe Dele find 
von Gaſch?) unterfucht worden; es bdeftillirten über 3 bi8 6 Vol.» Proc. bis 
100°, 5 bis 8 Proc. von 100 bis 130°, 5 bis 15 Proc. von 130 bis 150°, 
19 bi8 36 Proc. von 150 bis 180°, im Ganzen bis zum Auftreten von 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1898, p. 408. — *) Wagner’8 Jahresber. 1865, 
©. 738. — 9) Journ. }. Gasbeleucht. 1878, S. 65; Wagner’s Jahresber. 1873, ©. 914. 
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Naphtalin 47 bis 76 Proc. Sie enthalten zahlreiche Schwefelverbindungen, 
die unter 1000 ſiedenden Schwefelkohlenſtoff, darüber wahrſcheinlich Mercaptane. 
Eine genauere Unterſuchung dieſer Oele, welche wohl bis jetzt nirgends ſyſte⸗ 
matiſch geſammelt werden, ſteht noch aus. 

Sehr erheblich läßt ſich aber die Menge des Theers ſteigern, wenn man 
die zu ſeiner Abſcheidung nicht genügende Wirkung der Luftcondenfation und 
der Koks⸗Scrubber durd) Apparate verftärft, welche vollfommener als die 
leteren fungiren. Ein folder Apparat ift derjenige von Pelouze und 
Aubdouin!), welcher mit großem Erfolge in Paris arbeitet; daß ihnen übrigens 
das Berdienft der erften Erfindung durhaus nicht zulommt, hat Colladon 2) 
überzeugend nachgewieſen. Das Princip bes Verfahrens bajirt darauf, daß 
durch bloße Abkühlung unmöglich aller Theer condenfirt werden fönne, weil 
derfelbe in Form Höchft feiner, flüffiger Tröpfchen in dem Gafe mechaniſch fus- 
pendirt bleibt. Ein Theil berfelben wird in den Koks⸗Serubbern, aber nur 
jehr unvollftändig, zurlidgehalten. Ganz anders verhält e8 fi, wenn man 
das Gas durch enge Deffnungen ausftrömen läßt, denen gegenüber breite Flächen 
placirt find, über welche fi) da8 ausgeftrömte Gas wieder ausbreiten muß. 
Die feinen, flüffigen Theilcden kommen dadurch ſowohl unter einander als auch 
mit feften Körpern weit mehr in Berührung, fammeln fich in größeren Tropfen 
und werden‘ jo zurädgehalten. Die Ausführung diefes Princips wird durch 
Fig. 2 (a. f. ©.) erläutert. Das Gas muß durch ein Gefäß A pafficen, in 
welches e8 durch das Rohr B einftrömt und welches es durch C wieder verläßt. 
Im Inneren von A befindet ſich eine cylindrifche Glocke D, der eigentliche 
Reinigungsapparat, welche in dem hydrauliſchen Theerverfchlufle E ſchwimmt, 
jo daß das Gas aus B nur durch die durchlöcherten Wände von D nah C 
gelangen kann. ‘Der Mantel von D befteht aus drei concentrifchen, je 11/, mm 
von einander im Lichten entfernten Meffingplatten, welche von vielen Löchern 
duchhbohrt find. Die Löcher aa (fiehe Fig. 3) find 11/, mm weit, in je drei 
Keihen angeordnet und fo gegen einander verfegt, daß die Gasftrahlen, melche 
durch die Löcher der innerften Platte firömen, auf maffive Stellen der zweiten 
Platte treffen, dort abgelenkt werden und durch die Köcher der zweiten Platte 
ftrömend wiederum auf volle Stellen der dritten Platte treffen, aus welcher fie 
endlich in den oberen Kaum von B entweichen können. Da fich übrigens 
herausgeſtellt hat, daß fich die Töcher namentlich der zweiten Platte leicht durch) 
Theer veritopfen, fo hat man, wie Fig. 3 zeigt, in leßterer die engen Köcher a 
durch größere, rechtedige Deffnungen b erjegt; auch hat man zuweilen die Rächer 
durd) verticale, ſich weniger leicht verftopfende Schlige zu erfegen geſucht. Der 
fi) durch den Stoß an den Platten condenfirende Theer fließt in das Cheers 
bad EZ, läuft dort über und bei F ab. Da man natürlich in dem Apparate 


ı) Compt. rend. 76, 264, 928; Dingl. Sourn. 209, 307; Wagner's 
Jahresber. 1873, ©. 887, 920; Journ. f. Gasbel. 1873, S. 363; Neuere Geſtalt des 
Apparate in Wurg, Mat. color. p. 20; Schilling, Handb. der Steinkohlengas⸗ 
beleuchtung, 3. Aufl. (1879), ©. 388; Chemiter-Zeitung 1880, ©. 130, — ?) Compt. 
rend. 77, 819; Wagner’s Yahresber. 1873, S. 888. 
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einen gewiſſen Drudverluft erleidet, jo muß man das vorher gut abgefühlte 
Gas unter einem geroiffen Ueberdrude (40 bis 45 mm) durchſtrömen fallen, 


Big. 2. 


welcher durch den befafteten Regulator G felbftthätig conftant erhalten wird. 
Im Jahre 1876 Hatte man in Paris adjt folder Condenfatoren im Betriebe 
und erhielt dort zu Ternes aus je 1000 cbm fehr gut abgefühltem Gafe noch 


46 Apparat von Luz und Gervier. 


9Ikg Theer, zu La Villette aus je 1000 cbm weniger gut gefühltem Gafe fogar 
72kg Theer und 16 Liter Gaswaſſer mit 80g Ammoniak im Liter. Der 
Theer ift viel leichter als der gewöhnliche, und enthält ftatt 3 bis 5 Proc. 
Leichtöle deren 20 Proc. 

Der Apparat von Pelouze und Audouin wird in vielen franzöſiſchen 
Gasfabriken angewendet und ift auch in Deutſchland mit Erfolg verfucht worben, 


Big. 8. 


hat aber nad; Schilling nicht eigentlich in die Praris eindringen können. 
Sein Princip ift gewiß richtig, uud der Effect ein ganz überraſchender; aber 
die praftifche Schwierigkeit der leichten Verftopfung der Köcher ift noch nicht 
ganz bejeitigt, und es ift doch wohl fraglich, ob die Mehrausbeute an Theer 
nicht durch die ſicher eintretende Einbuße an Leuchtkraft des Gafes auf 
gewogen wird. 

Ein dem Apparate von Pelouze und Audonin im Princip ganz ähnlicher 
ift derjenige von Fr. Lur (D. R.-P. 40897). Er beftcht aus einem ge- 
ſchloſſenen, mit ftehend angeorbneten Wellbfechen derartig ausgefegten Kaften, 
daß bie einander zunächſt ftehenden Wellbleche je eine aus einer Reihe von 
Abtheilungen beftehende Kammer bilden, welche zwiſchen je zwei auf einander 
folgenden Stellen des engften Querſchnittes mit, bie Kammerwandungen nicht 
berügrenden, Anprallflähen ausgeſetzt werden ann. 

Gleichfalls auf demfelben Princip beruht der Apparat von Servier?), 
welcher aus einem verticalen, aus vier Stabreihen beftehenden Rechen zufammen- 
gefegt it. Die einzelnen Stabreihen find gegen einander verfegt, jo daß auf je 
eine freie Fläche der erften Reihe ein Stab der folgenden Reihe kommt, und fo 
weiter. Man hat dem Apparat die Eonftruction eines Abfperrfchiebers gegeben, 
um ben Rechen mehr ober weniger tief in ben abſchließenden Theer des Kaftens 
eintauchen und die nothwendige Drudfteigerung von 25 bis 28mm hervor» 
bringen zu können. 


*) Journ. f. Gasbel. 1880, ©. 639. 
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Um die Wirkſamkeit folcher Apparate zu erhöhen, hat man mit der Stoß⸗ 
wirkung gleichzeitig eine Waſchung des Gaſes mit Waſſer combinirt. Derartige 
Apparate, bie man Theerwäſcher nennt, find von Chevalet!), Fleifch- 
bauer2), Schumann u. Küchler) und Droryt) conftruirt und in die 
Sastechnif eingeführt worden. Wir künnen von ihrer Beichreibung um fo 
eher abſehen, als fie ja im Großen und Ganzen die oben ausführlicher ent- 
widelte Idee von Belouze und Audouin fructificiren und fir den Gegenftand, 
welcher den Inhalt diefes Werkes bildet, von mehr untergeordneter Bedeutung 
find. Erwähnen wollen wir nur, daß diefe Apparate gleichzeitig eine weitere 
Reinigung des Gafes von Ammoniak, Kohlenfäure und Schwefelwaflerftoff 
bezweden. In wie weit diefer Zweck erreicht wird, geht aus einer Angabe von 
Drehſchmidt?) hervor, welcher mit einem Drory’ichen Apparate den Gehalt 
des gereinigten Leuchtgaſes an Theer um 93 Proc. und an Ammoniak um 
21,8 Proc. herabzudrücken vermodjte, Leybold 6) erzielte mit einem anderen 
Wäfcher eine Verminderung um 99,1 bezw. 14,5 Proc. 


Gewinnung des im Leuchtgaſe dampffürmig enthaltenen 
Benzol. 


Daß im Leuchtgas viel Benzoldampf enthalten ift, und feine Leuchtkraft 
wefentlich mit davon abhängt, ift längſt befannt. Nach den ausgedehnten Ber: 
juchen der Barifer Gasgejellichaft (S. 39) ift bei den verfchiedenen Kohlenforten 
der Gehalt des Leuchtgafes ziemlich conftant auf 1cbm Gas 30 g Benzol und 
9g Toluol und Homologe, dem Bolum nad) etwa 1,05 BoLl-Proc., neben 2,5 
bis 4,8 Vol.⸗Proc. fetter „schwerer“ Kohlenwaflerftoffe (Aethylen, Acetylen zc.). 
Das Benzol zc. fcheidet fich bei der Abkühlung des Gafes auf — 70° faft volls 
fländig ab, während die anderen Kohlenwaflerftoffe zurückbleiben. Hiernach 
fünnen wir folgende Rechnung anftellen: 1000 kg trodene Kohle geben etwa 
300 cbm Gas, welche 11,7 kg Benzol und Toluol enthalten. ‘Daneben ent» 
ftehen etwa 50 kg Theer, aus denen man etwa 0,5 kg Benzol ꝛc. gewinnen 
kann. Im Leuchtgas wäre alfo 23 mal fo viel Benzol und Homologe 
deſſelben enthalten als in dem aus berfelben Kohlenmenge gleid)> 
zeitig gebildeten Theer, und liegt hierin allerdings ein Sporn, das Benzol 
direct aus dem Leuchtgas zu gewinnen. 

St. Claire Deville?) trennte die aromatischen Beſtandtheile des 
Leuchtgafes von den fchweren Kohlenwaflerftoffen der Bettreihe, indem er das 
Gas auf — 70° abkühlte, eine Temperatur, bei welcher die Zenfion bes 
Benzols — 0 if. Im 1obm Barifer Leuchtgas fand er auf diefe Weife 
35,48 g aromatische Kohlenmaflerftoffe, welche fih in folgendem Mengenver« 
hältniß zuſammenſetzen: 


1) Journ. f. Gasbeleucht. 1883, S. 420. — *) Ibid. 1887, S. 27 u. 1020. — 
2) D. R.⸗P. 67767 v. 29. Juli 1892. — *) Muspratt-Stohmann's Chemie, 
4 Aufl. V,S.448. — 5) Ibid. — °) Ibid. — 7) Journ. d. Us. a gaz 1889; Journ. 
f. Gasbeleucht. 1889, S. 662. 
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Benzol (Siedepunkt 819) . . - 2 2.2... 73,13 Broc. 
Toluol (Siedepunlt 111) . . . .. 13,00 „ 
Xylol und Höhere Homologe (Sieepuntt 1399 . 875 „ 
KRüdftand und Verlufi . . .. 512 „ 


100,00 Broc. 


Bei der Unterſuchung des Teuchtgafes der Karlsruher Gasanftalten erhielt 
Bunte!) ganz ähnliche Refultate: 


100 kg Kohle geben: 












17,04 kg ) | 
’ , k , 

80,0 cbm a3 Skg Theer 11kg Gaswaſſer: 
enthaltend: enthaltend: 
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Rapbtalin. . » . . . 
Raphtalin.. - . . - Spuren |Bhenol . . ... +. 70, 
. Anthracen. -.... - 20 „ 


Meitere Unterfuchungen in diefer Richtung liegen vor von Bunjen?), 
Berthelotd), Knublauch ), jowie Dennftedt und Ahrens); ergaben 
diefe Verſuche auch in Bezug auf die Bertheilung der Geſammtmenge bes 
Benzols im Gas und Theer ein etwas anderes Refultat, als das Eingangs 
dieſes Abfchnittes erwähnte Verhältniß, wie es durch die Verſuche der Parijer 
Gasgejellichaft feftgeftellt worden ift, das auf einer nicht ganz einwandsfreien 
Unterfuchungsmethode beruft, jo dürfte doch die Menge des Benzols, welches 
dampfförmig im Leuchtgas enthalten ift, diejenige im Theer um ungefähr das 
Tünfzehnfache überragen. 

S. Mellor (Engl. P. 5604, 1882) will Benzol, Toluol u. ſ. w. dadurch 
erhalten, daß er Leuchtgas einem Drud von vier Atmofphären und 
darüber unterwirft, wodurch jene Kohlenwaflerftoffe in flüffiger Form 
abgefchieden werden jollen. Diefer Borfchlag ift augenfcheinlich unpraktiſch, wenn 
er ſich auf gewöhnliches Steinkohlenleuchtga® beziehen ſoll. Aber es fieht anders 
aus, wenn wir das „reichhaltige* Gas in Betracht ziehen, das aus Petroleum, 
fetten Delen 2c. dargeftellt und auf mehrere Atmojphären comprimirt wird, um 
Eifenbahnwagen und dergleichen zu erleuchten. In diefem Falle tritt von felbft 


1) Journ. f. Gasbel. 1892, S. 569; Chem.⸗Ztg. 1892, Rep. ©. 832. — *) Gaſo⸗ 
metriſche Methoden, Braunſchweig 1877. — °) Journ. f. Gasbel. 1876, S. 409; 
1877, ©. 525. — *) Ibid. 1880, ©. 256. — °) Ber. d. d. dem. Geſ. 1894, ©, 601. 
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eine Kondensation von Flüffigkeit ein, und man braucht nur daran zu denen, 
daß im Jahre 1825 Faraday das Benzol in aus comprimirtem Delgafe con- 
denfirter Flüffigkeit entdeckke. Greville Williams (Engl. P. 4663, 1884) 
behandelt ſolche Flüffigkeiten in folgender Weiſe. Sie werben beftillirt, und 
alles unter 65,5% Siedende wirb verworfen. Eine zweite Sraction wird zwifchen 
65,5° und 87,5°, eine dritte oberhalb 87,50 aufgefangen. Um Benzol und 
feine Homologen aus diefen Deftilaten abzufcheiden, unterwirft man fie der 
Wirkung von verbiinnter Salpeterfäure (nämlich auf 100 Raumthle. 50 Raumthfe. 
fäufliche Salpeterfänre und 50 Thle. Wafler), oder einer Miſchung von Natrium⸗ 
nitrat und Schwefelfäure (auf 100 Liter Del 19 kg käuflicher Chilifalpeter, 
21,8 kg englifche Schwefelfäure und 241/, Liter Waſſer). Die Miſchung wird 
dann in einer Steinzeugblafe mit Salzglaſur vermittelt eines Dampf- oder 
Waſſerbades beftillirt, wobei Benzol und feine Homologen leicht übergehen, 
während bie Dfefine in Verbindungen, die im Rückſtande bleiben, verwandelt 
werden. Die diefem Vorſchlage zu Grunde Tiegenden wiflenfchaftlichen Prin- 
cipien find von Öreville Williams in Chemical News 49, 197 erörtert 
worden. Er fand, daß die bei der Darftellung von „Pintſchgas“ erhaltene 
Flüffigfeit 24,6 bis 65,6 Proc. Benzol und Toluol enthielt, je nad ihrem 
fpecifiichen Gewicht, welches von 0,760 bis 0,850 ſchwanktt. Man darf nicht 
überfehen, daß ein Verfahren, welches die Deftillation bei Gegenwart großer 
Mengen von freier Salpeterfünre und mithin die Anwendung von Steinzeug- 
blafen nothwendig macht, fehr unbequem fein wird. 

Armftrong hat ebenfall die aus Pintfchgas und anderem Del» ober 
Petroleumgas bei der Compreſſion abgeſchiedenen Fluſſigkeiten unterſucht 2). 
Diefe im Handel „Öydrocarbon“ genannten Ylüffigfeiten find faft frei von 
Paraffinen; fie beftehen im Wefentlichen aus Benzol und Toluol, die bi8 50 Proc. 
davon ausmachen, dann aus den im Steintohlentheer vorkommenden Dimethyl⸗ 
und Trimethylbenzolen, Naphtalin, den Kohlenwaflerftoffen der Olefin⸗ und 
Pfeudo-Dlefinreihe (Hethylen, Propylen, Amylen, Herylen, Heptylen) und der 
Bieudo-Acetylenreihe (Crotonylen, Dimethylätdan und Iſoallyläthylene). Dieſes 
„Hydrocarbon“, welches etwas weniger al8 eine Gallone (4,541) auf 1000 
Eubitfuß des comprimirten Gafes ausmacht, wird nicht von den Theerdeftilla- 
tionen verwendet, weil da8 Benzol und Toluol zu ſchwer rein abzufcheiden find, 
fondern geht nad) Belgien, wo es zur Firnißfabrikation Berwendung finden foll. 
— Ganz verjchieben hiervon ift der aus dem Delgafe vor feiner Auffammlung 
im Gasbehälter ſich abjegende ‘Theer, welcher etwa 5 Gallonen (22,71) auf 
1000 Eubiffuß Gas ausmacht; er enthält weder faure noch baſiſche Beſtand⸗ 
theile und wenig oder feine Benzolkohlenwaſſerſtoffe, fondern meift nur uns 
zerſetzte Petroleumkohlenwaſſerſtoffe. 

Weiterhin haben auch Etard und Lambert?) das Druckcondenſat des 
transportabeln Gaſes aus Paraffinöl zum Gegenſtande einer Unterſuchung ge⸗ 
macht und darin 60 Proc. Benzol, 10 Proc. Toluol, 6 Proc. ungefättigte 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 462; Journ. Chem. Soc. 49, 74. — 
) Compt. rend. 112, p. 495; Ber. d. d. dem. Gef. 1891, Ref. ©. 656. 
Lunge .-Köbler, Etrelnfohlentheer. 4 
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leichte und 10 Proc. fchwere Kohlenwaſſerſtoffe, die bei 140 bis 190° über- 
gingen, und außerdem einen bei 42,5° fiebenden, ſich in der Kälte leicht polymeri⸗ 
firenden Kohlenwaflerftoff von der Zufammenfegung C,H, gefunden, den fie 
Pyropentylen nennen, und der wohl identifch ift mit dem von Kraemer und 
Spilfer!) im Steinfohlentheer entdedten Cyflopentadiön. 

Nah Kraemer (Privatmitth.) gelingt die Trennung der Benzoltohlen- 
waflerftoffe von den DOlefinen im „Öydrocarbon“ leicht durch Einwirkung von 
freiem Chlor, welches die Dlefine bindet, fo daß aus der Reactionsmafle die 
Benzole mit Dampf leicht abgetrieben werben können. Dieſes Berfahren, 
welches früher in ben von ihm geleiteten Fabriken zur Anwendung gekommen 
ift, wurde neuerdings durch ein anderes erfett, deſſen Einzelheiten noch nicht 
befannt gegeben werden fünnen. 

Außer der Compreffion hat man auch Abkühlung auf ſehr niedrige 
Temperatur zur Condenfation von Kohlenwaflerftoffen aus Leuchtgas vor⸗ 
gefchlagen; aber die Einwürfe gegen ein ſolches Verfahren, wenn es in die ge 
wöhnliche Leuchtgasfabrikation eingefchaltet werben follte, liegen offen zu Tage. 

Eine andere Reihe von Vorſchlägen betrifft die Ertraction der in gewöhn⸗ 
lihem oder fpeciell dazu dargeftellten Steinlohlenga® fuspendirten oder in 
Dampfform enthaltenen Theilchen von Kohlenwaflerftoffen dadurd), dag man 
das Gas durch flüffige Abforptionsmittel für diefe Subftanzen 
ftreichen läßt. Schon vor vielen Jahren (1859) lie A. Vogel?) Leuchtgas 
durch Rüböl ftreichen, welches dadurch 20,5 Proc. an Gewicht und jehr viel an 
Leuchtkraft zunahın, während diejenige bes Cafes angeblich nicht gelitten habe. 
Letzteres ift faum glaublich; man nimmt heute allgemein an, daß die Leuchtkraft 
des Gaſes großentheil8 von der Gegenwart von Benzoldampf herrühre, nachdem 
die Ergebniffe Berthelot’83) in diefer Richtung durch viele jpätere Unter: 
fuhungen von Frankland u. U. beftätigt worden find. Aber wenn dies der 
Tal ift, fo kann die Ertraction des Benzol den Werth des Leuchtgafes in 
höherem Grade verringern, als der des germonnenen Benzols beträgt, wenn man 
die Koften des Verfahrens von letzterem abzieht. Man hat vorgeichlagen, die 
aus dem Safe weggenommenen Kohlenwaflerftoffe durch „Sarburiren“ mit ben 
Dämpfen von Tigroin u. |. w. zu erjeßen; aber eine ausgedehnte Anwendung 
dieſes Verfahrens ift kaum durchzuführen, und es ift auch nicht wahrjcheinlich, 
daß man mit ſolchem geringhaltigen Safe diefelbe Wirkung wie mit „Wafler- 
gas“ nad) dem Princip des Glüplichtes erhalten könnte, nämlich durch Einführung 
einer feiten Subftanz, wie Platina, Magnefia, Zirkon und bergleihen in bie 
Flamme, um dieje zum Weißglühen zu bringen und dadurch Licht zu erzeugen; 
denn ein fo armes Gas giebt eben auch nicht genügend Hige flir eine ſolche 
Wirkung ab. Dieje Beraubung des Gaſes an einem feiner werthoolliten Be⸗ 
ftandtheile ift der große Fehler aller der Verfahren zur Ausziehung von Benzol 
ans gewöhnlichen Leuchtgas. Daß die lichtgebenden Beſtandtheile des letteren 
faft vollftändig entfernt werden, wenn man ha8 Gas durch fchweres Mineralöl 


1) Ber. d. d. dem. Gef. 1896, ©. 552. — *) Dingl. Yourn. 153, 464. — 
®) Compt. rend. 84, 571. 
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ftreichen läßt, wurde 1868 von Eufiter bemerkt, aber feine Beobachtungen 
wurden erft 1874 und in einem fehr engen Kreife bekannt !). 

Während Bogel augenfcheinlich nicht auf bie Darftellung von Benzol für 
ſich abzielte, war dies die Abficht eines Patentes von Caro, A. Clemm, 
K. Elemm und Engelhorn (Engl. P. 17, Februar 1869), welches zur Zeit 
einer enormen Preisfteigerung des Benzold entnommen wurde. Sie bradıten das 
Gas in Berührung mit hoch fiedenden Delen, wie Petroleum, Paraffinöl, oder 
fetten Delen und trennten das abforbirte Benzol und Toluol durch fpütere 
fractionirte Deftillation von dem abjorbirenden Dele, welches dann wieder von 
Neuem verwendet werden konnte. Dieſes Verfahren konnte fich nicht lange 
halten, da e8 durch da8 allen der Benzolpreife und die von ihm unzertrenn⸗ 
liche Berminderung des Gaswerthes nicht lohnend wurde. 

Im Jahre 1875 patentierte I. Barrom bie Anwendung von Finftlicher 
Kälte zur Aufſammlung der Dämpfe von Auflöfungsnaphta, die bei der Ver⸗ 
arbeitung des Kautſchuls abgegeben werden, indem er fie dann durch Del ab- 
forbiren ließ. 

1882 wurde Caro's Idee wieder aufgenommen, zuerft von I. Hardman 
(Engl. P. 4312, 1882), welcher den Proceß ſchon in der Gasretorte ſelbſt anfangen 
ließ, indem er bei verhältnigmäßig niedriger Temperatur deftillirte, um mehr 
Benzol und deffen Homologen zu erzeugen. Er trennt diefe dann von den Gaſe 
duch, Condenfationsapparate, welche mit Anthracenöl oder anderen fchweren 
Kohlenwaſſerſtoffen gefüllt find. Nach diefer Behandlung taugt das Gas nicht 
mehr zur Beleuchtung, fondern nur noch zur Heizung. — Wir begegnen hier 
der Idee, daß die Gasfabrifation als ein untergeorbneter, dagegen die Benzol 
darftellung als der hauptfächliche Proceß betrachtet und ſchon durch eine fpecielle 
Behandlung der Kohlen gefördert werben foll. 

Auf ganz ähnlichem Boden bewegt fih ©. E. Davis (Engl. P. 5717, 1882, 
und 4468, 1883). Er will für jede einzelne Kohlenforte auf erperimentellem 
Wege die Minimaltemperatnr ermitteln, bei welcher fie die Marimalmenge 
Benzol Liefert, ohne daß Paraffine entftehen. Dieſe Temperatur muß unterhalb 
der bei der gewöhnlichen Leuchtgasfabrikation eingehaltenen liegen, und man wird 
pro Tonne Kohlen nur 7000 bis 8000 Cubikfuß Gas erhalten. Bor dem Ein- 
tragen in die Retorten fol die Kohle mit etwas concentrirtem Riüdftande vom 
Deſtilliren bes Gaswaſſers befeuchtet werden, welcher Rhodanammonium enthält; 
hierdurch, wird die Temperatur der Retorte erniedrigt und mehr Ammoniak er» 
halten. Das Gas wird dann mit Wafler gewafchen, welches vorher erwärmt 
ift, um weniger Kohlenwaflerftoffe und Schwefelwaſſerſtoff zu condenfiren. Dann 
läßt man es durd) eine ſchwache Säure oder eine andere Subftanz ftreichen, 
welde das Ammoniak zurüdzuhalten vermag und reinigt e8 darauf nad) der in 
den Gasfabriken üblichen Weiſe von Cyan⸗ und Rhodanverbindungen, jorwie von 
Schwefelwaſſerſtoff, jedoch) von legterem nur unvollftändig, da ein Theil deflelben 
jpäter gebraucht wird. Nun kommt die uns hier am meiſten intereffirende Ope⸗ 
ration. Das Gas wich durch ein niedrig fiedendes Kohlenwaſſerſtofföl geleitet, 

1) Daviß, Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p.. 482. 
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bei möglichft niedriger Temperatur, welche durch eine Eismafchine oder aber durch 
Ausdehnung des Gaſes nad) vorangegangener Compreffion und Abkühlung erzeugt 
wird. Dadurch verliert e8 den größten Theil feiner Leuchtkraft und kann nur 
noch als Heizgas (unter den Retorten) gebraucht werden. Hierbei wird der vor- 
ber darin gelafjiene H,S zu SO, verbrannt. Die Verbrennungsproducte werden 
in Beriihrung mit Ammoniafgas oder kohlenfaurem Ammoniak gebracht, welches 
duch Erhitzen des früher erhaltenen Ammoniakwaſſers gebildet wird; dabei ent- 
fteht ſchwefligſaures Ammoniak, welches theilweife durch die überſchüſſige Luft zu 
ſchwefelſaurem Salz oxrydirt wird. Davis will auf diefem Wege aus einer 
Tonne Kohlen bei etwa 650° 16 Gallonen (circa 8Okg) Theer, 37 Gallonen 
(ca. 170 Liter) Ammoniakwaſſer, 5 kg Schwefel, 640kg Kols und 7000 Cubikfuß 
(—200.cbm) Ga8 erhalten haben, welches 4 Gallonen (— 18 Liter) 90 proc. 
Benzol abgab. Das übrig bleibende Gas Tann zur Heizung der Retorten, 
oder nad) dem „Carburiren“ zur Beleuchtung dienen. 

Eine genaue Beichreibung von Davis’ Verfahren und Unalyfe des babei 
erhaltenen Rohbenzols giebt er felbft *). Er giebt zu, daß der Verluſt an dem 
zur Abſorption benutten Dele größer als erwartet ift, und daß das Verfahren 
nur bei einem gewiſſen Preiſe fir Benzol, etwa 4 oder 5 fh. pro Gallone, Lohnt, 
welcher Preis damals galt, aber heute völlig außer Trage fteht. Es ift übrigens 
Har, daß gerade eine weitere Verbreitung des Procefles den Preis des Benzols 
ohnehin Hätte zum Yallen bringen müflen. Bei der Discuffion iiber den Proceß 
kam e8 heraus, daß man zur Heizung der Gasretorten ſämmtliches erzeugte Gas 
und daritber hinaus noch 50 kg Koks pro Tonne der vergaften Kohle verbraucht. 
Eine Zufunft kann man mithin dem Davis’ihen Verfahren fiir abfehbare 
Zeit faum verfpredhen. 

E. Drew (Engl. P. 5039, 1883) ſchlug gewiffe mechanische Einrichtungen 
zur Behandlung des Gaſes mit Schweröl vor. Diefes Patent, fowie ein anderes 
befielben Exfinders (Engl. P. 5505, 1883), in dem er die Behandlung des Gafes 
mit Schweröl in ſtark comprimirtem Zuſtande vorfchlug, find verfallen. 

Tevinftein 2) hebt hervor, daß das auf diefem Wege, d. 5. Bergafung für 
diefen fpeciellen Zwed und Condenjation durch ölige Abjorptionsmittel, aus 
Kohlen zu gewinnende Benzol 30 mal fo viel ausmacht als da8 auf gewöhnlichen 
Wege erhaltene, bei welchen man das meifte Benzol im Gafe läßt und nur das 
im Theer enthaltene gewinnt. Das durch da8 neue Verfahren erhaltene Benzol 
ift jedoch nicht jo leicht nitrirbar, wie da8 aus dem Theer gewonnene. 

Während e8 im Falle von gemöhnlichem LTeuchtgas ein zweifelhafter Vor⸗ 
theil ift, ihm feinen werthvollſten lichtgebenden Körper, das Benzol, zu entziehen 
und dadurd) feinen Werth fehr zu verringern, und während zur Zeit die Deftil- 
lation von Kohlen zur Gewinnung von Benzol als Hauptproduct durchaus un⸗ 
lohnend ift, fteht e8 ganz anders mit der Ibee, das als Nebenproduct 
bei der Koksfabrikation erhaltene Gas (fiehe weiter unten) einer ähn- 
lichen Behandlung zur Ertraction des Benzol zu unterwerfen, anftatt das letztere 
nur als Brennmaterial zur Heizung ber Kofsöfen zufammen mit ber Haupt- 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, p. 522. — ?) Ibid. 1888, p. 217. 
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menge des Gaſes zu verwenden. Augenjcheinlic kann in diefem Falle das 
Benzol al reiner Gewinn angejehen werben, denn die Gaſe find auch nach feiner 
Entfernung mehr als hinreichend zur Heizung der Kolksöfen. Diefe Idee ift von 
Carves (Engl. P. 15920, 1884) für feine eigenen, fpäter zu befchreibenden 
Kofsöfen ausgeführt worden. Er wendet zur Abforption des Benzols aus 
feinen Rüdftandögafen die fchweren Theile des Deles an, welches durch Deftil- 
lation des aus feinen Defen erhaltenen Theer8 gewonnen wird. Das Gas muß 
zuerft durch Wajcher (Scrubber) gehen, beftehend aus aufrechten, mit Kiefeln 
oder Duarzbroden gefüllten Cylindern, iiber welche das Del herabfließt. Bon 
hier geht das Gas in einen ober zwei Wajchkäften, deren untere Abtheilung 
wiederum mit Schweröl gefüllt ift und mit ber oberen Abtheilung durch 
jehr viele Heine Röhren in Verbindung fteht, welche von der Scheidewand aus⸗ 
gehen und in das Del eintauchen, jo daß das oben eintretende Gas, welches 
eingefaugt oder durchgepreft wird, in diefen Röhrchen nad) abwärts und in 
Blaſen dur das Del geht. Mehrere diefer Wafchkäften arbeiten zufammen 
und find in der Art mit einander verbunden, daß das Del von dem erften ab» 
wärts nad) dem zweiten, von dieſem nad) dem britten und jo weiter bis zu dem 
legten fließt, während das Gas zuerft in den niedrigften Kaften eintritt und all- 
mälig bis zu dem höchſten geht, von wo es zur Verbrennung nad) den Defen 
geleitet wird. Das aus dem unterften Kaften ausfließende Del dient dann nod) 
zur Sperrung der Eylinderfcrubber, fo daß die an Benzol reichften Gafe in 
Berührung mit dem fchon früher beinahe mit Benzol gefättigten Del tommen, 
während das beinahe erjchöpfte Gas mit frifchem Del in Berührung kommt. 
Um das Benzol von dem Schweröl zu trennen, wird da8 Gemiſch in einer durch 
eine Dampffchlange oder von außen durch Kohlenfeuer oder Koksofengas ge- 
heizten Blaſe jo lange deſtillirt, bis es abgetrieben ift, während das Schweröl 
zurücbleibt und von Neuem in den Scrubbern und Waſchkäſten benutzt wird. 

Späterhin hat I. Coates)) fi ein ganz ähnliches Verfahren fchligen 
lafien. Lebensfähig ift diefe Idee indeilen erft durch die Bemühungen von 
Brund?) in Dortmund geworden, nad) deſſen feither noch geheim gehaltenem 
Verfahren ſchon heute fo viel Anilinbenzol gewonnen wird, daß dieſe neue 
Quelle für das Product einen bedenklihen Einfluß auf deflen Preisftand aus- 
zuüben vermochte. Nach Angaben, die in die Deffentlichfeit gebrungen find, 
werben aus den Gafen von je 1000 kg Steinfohlen 3 bis 7 kg reines Benzol 
gewonnen. Als Abforptionsmittel verwendet man bei diefem Verfahren nicht 
ſchwere Theeröle, fondern eine Auflöfungsnaphta, von der ein uns befanntes 
Werk folgende Eigenfchaften verlangt: 1. fie muß reines Steinfohlentheeröl fein; 
2. zwifchen 160 bis 200° minbeftens 90 Proc. Deftillat Tiefern; 3. darf, in 
Eiswafler geftellt, keine Spur Naphtalin ausjcheiden, und 4. nur Spuren bon 
Phenolen enthalten. 

Die Bewegung zur Öewinnung des Benzol aus Koksgaſen begann zu 
Ausgang der adjtziger Jahre. Der Proceß vollzieht ſich nach Kraemer?) in 


!) Engl. ®. 11202, 1885. — *) Bergl. Lürmann, Stahl und Eifen 1892, 
€. 186. — *) Mitih. f. Gewerbfleiß 1897, 91. 
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mächtigen Riefelthiirmen und Colonnen mit großem Querſchnitt, in welchen das 
Gas dem fein vertheilten und eine große Oberfläche darbietenden Del entgegen- 
ftrömt und fein Benzol an dieſes abgiebt, welches daraus durch Deftillation 
gewonnen und wie üblich gereinigt wird, während das Del nad) erfolgter Ab- 
fühlung dem gleichen Zwed wieder zugeführt wird. Verlangfamung des Gas⸗ 
ftromes, möglichjt gute Vertheilung und Verwendung des Oeles nad) dem 
Segenftromprincip und gute Kühlung von Gas und Del, fowie der durch 
ftrömten Wäfcher ift da8 ganze Geheimniß diefer neuen Juduſtrie, welche den 
Anilinfarbenfabrifen eine ſchier unerfchöpfliche Quelle für Benzol zu liefern bes 
ftimmt if. Bis Anfang 1896 follen jährlich 4500 biß 50004 Benzol auf 
diefe Weife gewonnen worden fein, aljo reichlich das Dreifache, als was Deutfch- 
land bisher aus Steinkohlentheer gewonnen hatte. 

Nehmen wir mit Hüffener an, daß aus 1t Kohle durchſchnittlich 5,5 kg 
90 proc. Benzol gewonnen werden, fo würden heute ſchon 30 000 Benzol zur 
Verfügung ftehen, und zu der Zeit, wo alle in Deutjchland arbeitenden Koksöfen 
mit Conbenfationseinrichtung arbeiten, etwa 80 000 jährlih. Daß ſolche 
Mengen jährlich von den Anilinfarbenfabrifen fowie den Gasanftalten (zum 
Carburiren) aufgenommen werben könnten, ift gänzlich ausgeſchloſſen; 1896 
[hätt Kraemer den Berbraud, beider zufammen auf höchſtens 20 000 t und 
inzwifchen hat der Verbrauch zur Carburation eher ab⸗ ald zugenommen. Unter 
diefen Umftänden Tiegt e8 nahe, nach neuen Abfatquellen fir Benzol zu fuchen 
und wir werden fpäter fehen, daß Kraemer in diefer Richtung fehr vielver- 
fprechende Vorſchläge gemacht Hat. 

Ausführlich befpricht die Durchführung der Benzolgewinnung aus Koks⸗ 
ofengafen nad) dem Abforptionsverfahren E. Donath Y. Aus 1h* Kohle 
werden bei der Verkokung nach den Refultaten der Praxis durchichnittlich 
28 cbm Gas erhalten, welche pro Cubikmeter 40 g Rohbenzol an Anthracenöl 
(reſp. das zur Abforption dienende Del) abgeben. Eine Kofsanftalt, welche 
täglich 3000 h* Kohle verfoft, erhält fomit 84000 cbm Gas pro Tag ober 
3500 cbm pro Stunde. Zum Befördern diefer Gasmenge ift ein Gebläfe er- 
forderlich, das ftündfich 3500 cbm anfaugen und durd) 3m Flitffigkeitshöhe 
der Abforptionsöle preſſen kann, wobei der wirkliche Geſammtdruck, den das 
Gas zu überwinden hat, jedoch nur einer Waflerfäule von 170 cm entjpridt. 
Die hierzu nöthigen Rohrleitungen befigen einen Durchmefier von 500 mm. 
Zwifchen den Colonnen und dem Gebläfe muß zur Ermöglichung eines vegel- 
mäßigen und nicht ſtoßweiſen Durchtritts der Gaſe ein Gasſammler eingefchaltet 
werden; da die Gafe beim Komprimiren fi) erwärmen und das darin enthaltene 
Benzol in diefem Zuſtande nur unvolllommen im Abjorptionsmittel lslich ift, 
fo müſſen diefelben vor dem Eintritt in die Kolonne in einem befonderen Be- 
hälter mit eingelegten Rippenförpern, durch welche kaltes Waſſer fließt, ab- 
gefühlt werben. 

Die Abforptionscolonnen haben bei einem Durchmeſſer von 2,10 m eine 


+) Oeſterr. Zeitſchr. f. Berg- u. Hüttenmwejen 1894, ©. 649; Wagner⸗Fiſcher's 
Jahresber. 1894, ©. 21. 
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Höhe von 3,0 m und befigen eine ähnliche. Einrichtung, wie die Colonnen in 
den Ammonialfodafabriken, in welchen die von oben einftrömende Soole ber 
kanntlich das von unten auffteigende Ammonialgas abjorbirt. Die Abjorp- 
tionsöle nehmen erfahrungsgemäß im günftigften Falle 10 Proc. Benzol auf, 
doch kann das Abforptionsvermögen derfelben auch auf 6 bis 7 Proc. finken. 
Für eine täglich zu verarbeitende Gasmenge von 84000 cbm find demnach 
30 000 bi8 50000 kg Abforptionsöl erforderlich; es find alfo einfchließlich der 
abforbirten Menge Rohbenzol täglich 33 000 bi8 53 000 kg Del zu deftilliren. 
Falls man hierbei die Abtreibung bis zum Siedepunkte 200° fortfegt, find 
hierzu nad) der Erfahrung 267200 kg Dampf von 4 Atm. Spannung und 
ungefähr 125 cbm Waffer erforderlich, um ſowohl das Deftillat, als aud) den 
Rüdftand wieder zu Fühlen. 

Die für Gewinnung des Benzol® aus Koksofengaſen erforderliche Ein- 
richtung ift folgende: In der oberften Etage der Anlage, welche auf Eijen- 
pfeilern ruht und mit Wellblech eingebedt ift, befindet fich ein Reſervoir für 
Waſſer, Wafchöl und Rohbenzol von entfprechenden Dimenfionen. Unter diejen 
find die beiden Abforptionscolonnen aufgeftellt und zwifchen beiden der Gas» 
recipient mit Kühlvorrichtung, in welchen das Gas durd) das Gebläfe hinein- 
gedricdt wird. Außerhalb des Hauptraunes und niedriger aufgeftellt als die 
beiden Colonnen ift ein Sammelrefervoir für die angereicherten Dele, aus 
welchem diefelben zur Vorwärmung bezw. Deftillation abfließen. Die Deftil- 
lation erfolgt aus zwei einfachen Deſtillirkeſſeln mit einer ftündlichen Leiftungs- 
fähigkeit von 1400 bis 2300 kg. Die Kühler diefer Blaſen dienen zugleic) 
als Borwärmer fir das angereicherte Del, ehe dieſes in die Blafen jelbft gelangt. 
Sie müflen natürlich geſchloſſen und gleichfalls mit je einem Kühler verfehen 
ſein, um die leichteften Dele zu condenfiren. 

Die zur Abforption dienenden Dele können zwanzigmal in den Kreislauf 
der Fabrikation zurückkehren, ehe fie durch Verunreinigung mit Naphtalin und 
Theer fo didfliffig geworden find, daß fie fich zur Abforption nicht mehr eignen 
und umbdeftillirt werben müſſen. Der hierdurch verurjachte, jährliche Verluft 
an Waſchöl beträgt etwa 1/,, der angewandten Menge. 

Eine Anlage zur Benzolgewinnung für die erwähnte Production ftellt ſich 
‚auf rund 86000 Mark und erfordert ein Betriebscapital von etwa 20000 Marf. 
Unter Anrehnung der Zinſen für diefe Capitalien, der Amortifationen, Löhne, 
Gehälter, Koften fir Dampf, Betrieb, Unterhaltung und Nebenimaterialien 
würden fich die Geſammtunkoſten auf 87000 Mark ftellen, welchen bei guten 
Benzolpreifen ein Ertrag von 134000 Mark gegenüberfteht. Bei fchlechten 
Benzolpreifen hätte man dagegen zu kämpfen, um überhaupt auf bie Koften zu 
tommen. Die Ausbeute an Benzol beträgt bei verjchiedenen Anlagen 0,3 bis 
0,7 Broc. 

Die nachfolgenden, ausführlichen Mittheilungen über Gewinnung des 
Benzols aus Hochofengafen verdanken wir ber Güte des Herrn Prof. Dr. 9. 
Hirzel in Leipzig Plagwig. 

Zeichnung Fig. 4 (a. f. ©.) giebt ein Bild einer vollftändigen Benzol 
abforptionsanlage oder fogenannten Oelwaſcheranlage nah Hirzel, 
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D. RB. 99 379, mit welcher z. B. in je 24 Stunden 100.000 bis 150000 cbm 
Kotsofengafe entbenzolt werben können. Diefe Anlage befteht aus drei Oel⸗ 
waſchern verſchiedener Conftruction von je 2,5 bis 3 m Durchmeſſer und 5 


bis 7m Höhe. Eine Leitung von 450 bie 500 mm lichter Weite führt das 
Gas von unten, bei A, zuerft in einen Hirzel'ſchen Duſenwaſcher 
(D. R.⸗P. 96228) B, in welchen das Wafchöl durch 200 bis 400 Ditfen a, 


8 
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wenn nöthig unter Drud, eingefprigt wird, daß es fi) zu Staub vertheilt, 
der den ganzen Apparat erfüllt. Die entbenzolende Wirkung diefes Del- 
flaubes auf das von unten nad) oben durch den Düſenwaſcher B ftrömende 
Gas ift überrafchend und fehr volllommen. Aus dem Düfenwafcer ftrömt 
das Gas durch die Leitung C in einen Glockenwaſcher D und paffirt aud) 
diefen von unten nad) oben, dabei durch die mit ihrem ande in das 
Waſchöl eintauchenden Glocken oder Hauben g vielfach vertheilt mit Waſchöl 
in Berührung fommend. Das Wafchöl fließt oben bei d zu und gelangt von 
Abtheilung zu Abtheilung, immer mit durch die Glocken vertheiltem Cafe 
in Berührung fommend, nach unten. 

Die Glockenwaſcher waren früher faft ausſchließlich i im Gebrauch, wirkten 
aber nicht befriedigend, weil fie meift nur etwa fieben Abtheilungen (Böden) 
mit zuſammen etwa 200 Glocken hatten. Die neuen Glockenwaſcher dagegen, 
wie D, auf unferer Abbildung Fig. 4, erhalten 24 und mehr Abtheilungen 
(Böden) mit 3000 bis 4000 Glocken 9. Diele wirken gut, find aber bedeu⸗ 
tend complicirter, ſchwerer und theurer, als bie jedenfalls noch wirkſameren 
Duſenwaſcher. 

Aus dem Glockenwaſcher D endlich ſtrömt das Gas durch die Leitung F 
in einen Hordenwaſcher F' von unten ein und verläßt oben bei die Abſorp⸗ 
tionsanlage. In diefen Wafcher find eine Reihe, 3. B. 28 über einander lie 
gender Lagen von Zſchocke'ſchen Holzhorden (f. weiter unten) eingebaut 
(vielfadhy werden auch grobe Drahthorden eingelegt, die Hirzel jedoch für 
weniger wirffam hält), derart, daß das von A aus regenförmig vertheilt auf- 
fließende Waſchöl von Lage zu Lage zwifchen den Horbenftäben hindurch und 
auf deren Oberfläche ſich ausbreitend, niederträufelt, Daher dem emporftrömenden 
Safe eine verhäftnigniäßig große, benzolabforbirende Fläche darbietet. Auch 
diefe Holzhordenwafcher find leiſtungsfähig. Es bedarf wohl kaum der Er- 
wähnung, daß man für eine Benzolabjorptionsanlage anftatt der bejchriebenen 
drei verichiedenen Wafcher auch zwei, drei oder mehr Wafcher einer Art, aljo 
3. B. nur Düſen⸗ oder nur Hordenwafder oder Horden⸗ und Düſenwaſcher 
oder Horden= und Glockenwaſcher mit einander combinirt aufftellen kann. 

Während der Gasftrom, wie fhon erwähnt, bei A in B eintritt, durch D 
nach F gelangt und bei f entbenzolt die Anlage verläßt, durchläuft der abſor⸗ 
birende Waſchölſtrom die Wafcher in entgegengefegter Richtung. Aus einem 
Waſchölbehälter @ wird das erforderliche frifche Waſchöl durch die Pumpe pı 
umunterbrochen zunächft dem legten Wafcher F zugeführt, in welchem es dem 
durchftrömenben, ſchon faft entbenzolten Gaſe noch, die letzten Antheile von 
Benzol entzieht. Durch © fließt das wenig gefättigte Del in ben Zwiſchen⸗ 
behäfter G, ab, wird ans biefem durch die Pumpe 9, dem Glockenwaſcher D 
zugeführt, in welchem es fich ftärfer mit Benzol fättigt und durch ©, wieder 
nad) GC, zurückfließt. Der Ueberfluß des in GC, zufammenfließenden Deles geht 
duch i, nach dein Zwiſchenbehälter G, ab, wird aus biefem durch die Pumpe 
p, in den Diüf r B getrieben, in welchen e8 mit frifchem Gaſe in Bes 
rührung kommt und gut mit Gas angereichert durch i, nach Ga zurückfließt. 
Der Ueberſchuß des in G, zunfammenfließenden Deles (entfprechend der Oel⸗ 
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menge, die durch 2, zugepumpt wird) geht durch i, in den großen Sammel⸗ 
behälter G, und wird aus diefem mittelft der Pumpe p durch das Rohr % als 
gefättigtes Wafchöl der Benzoldeftillation (fiehe unten) zugeführt. 

Der Erfolg der Entbenzolung der Koksofengaſe hängt zwar zum größten 
Theil, aber doch nicht ausfchlieglich von der richtigen Conftruction und zweck⸗ 
entfprechenden Anordnung der Abjorptionsapparate, aber zugleich auch von 
der BeichaffenHeit des Waſchöls ab. Manche verwenden zweierlei Waſch⸗ 
öle, nämlich leichtes und ſchweres Theeröl, die ſie getrennt, in verſchiedenen 
Weſchern mit den Gaſen in Berührung bringen. Hirzel bat fich jeboch durch 
eingehende Verſuche überzeugt, dag man mit nur einem entjprechend zufammen- 
gefegten Waſchöle eine vollfommene Entbenzolung in gut conftruirten Wafchern 
erreicht, derart, daß den Gaſen alles oder mindeftens 98 Proc. bes in denjelben 
enthaltenen Benzols entzogen wird. Das Waſchol darf nicht zu dinnflüflig, 
aber anderentheils auch nicht zu confiftent fein. Im erfteren Falle wirkt es zu 
wenig auf das Gas, das zu raſch am. dünnen Dele vorbei- oder durchſtrömt; 
in leßterem Falle wird das Del blafig und ſchaumig und enthält gewöhnlich zu 
viel in der Kälte erftarrende, fiir die Abforption werthloſe Beftandtheile. ALS 
Waſchoöl empfiehlt er befonders ein Theeröl von folgender Zufammenfegung 
jeiner verfchieden hoch fiedenden Beftandtheile : 


bis 24008. deftilliren davon ab . . . . 6 Proc. 


n 250° „ n » nn fımre ..13 „ 
„270, ne. 97 , 
n 280° „ n nn nn 12 „ 
—V 3000, N n n n 25 N 
„310, , nee. 6, 
„ 320°. . 5 „ 


Als Ruckfand, der feſt wird, verbleiben ı nu. 6, 
Normal⸗Waſchöl 100 Proc. 


Ganz beſonders darf das Wafchöl feine oder nur wenig von über 3000 C. 
ftedenden Beſtandtheilen enthalten. 

Bon bedeutendem Einfluß auf die Abforptionsfähigfeit des Waſchöls ift 
deſſen Temperatur, fowie die Temperatur ber zugeleiteten Safe. Immerhin 
verliert nad) Hirzel’8 Verſuchen und Erfahrungen das Waſchöl erft dann all- 
mälig von feiner Abforptionsfähigkeit, wenn feine Temperatur über 25°. 
fteigt. Von 40°. an ift die Abforption ſchon ganz mangelhaft. Es ift daher 
zu empfehlen, bie Abjorption möglichft bei einer Temperatur von 15 bi8 20°C. 
durchzuführen. Die fünftliche Abkühlung des Wajchöls auf 10°C. und niebriger 
gewährt dagegen keine entjprechenden Bortheile. 

Wie oben befchrieben, ſammelt fich das in der Abforptionsanlage mit Rohr 
benzol aus den Koksgaſen gefättigte Waſchöl in dem großen Sammelbehäfter G;. 
Aus diefem wird es mittelft. der Bumpe p ununterbrochen durch das Rohr % 
dem Hochbehälter ZZ (fiehe Zeichnung Fig. 5) zugeführt. Von HZ aus läßt man 
das gejättigte Del ebenfalld ununterbrochen in regulicbarem Strahle einer, oder 
bei größeren Anlagen zwei und mehr Hirzel’fchen Heizbaren Deftillivcolonnen 
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K zufließen. Dabei paffirt das durch das Rohr h abgehende Del zunächſt den 
Doppeloorwärmer JJ, von unten nad) oben. Der untere Theil J dieſes 


Borwärnterd wird durch die von der Golonne K abgehenden heißen Dämpfe, 
der obere Theil J, direct durch Waſſerdampf geheizt. Durch das Rohr A, 


60 Deftillation des gejättigten Waſchöls. 


verläßt das nun gut angewärmte Del den VBorwärmer und fließt bei %, von 
oben in die Deftillationscolonne K ein. Diefe unterfcheidet ſich in ihrer Aus⸗ 
führung dadurd von anderen ähnlichen Colonnen, daß ihre einzelnen Becken 
oder Abtheilungen mit je einer Dampfheizichlange verfehen find, die derart auf 
dem Boden des Bedens angebracht ift, daß fie vom durchfließenden Dele bedeckt 
wird. Das von oben nad) unten durch diefe Colonne fließende Del wird in 
Folge deſſen auf biefem ganzen Wege auf einer gleichen Temperatur, nämlich) 
auf 110 bi8 1150C., erhalten. Dieſe Temperatur ift nothwendig, um aus dem 
Waſchöle mit Hülfe eines ſchwachen, von unten durch die Kolonne empor⸗ 
fteigenden Stromes von möglichſt trodenem, directem Dampf das Rohbenzol 
audzutreiben und überzudeftilliren.. Oben aus der Colonne entweichen durch 
das Rohr A, Waſſer und Rohbenzoldämpfe, paffiren den unteren Theil J des 
Borwärmers, denfelben heizend, und gelangen aus diefem in den Conbenfator 
M. Aus M fließen Rohbenzol und Wafler in den mit einem Dimftrohre m 
verjehenen Scheibefaften N, aus welchem das Waſſer für fi) durch das Rohr r 
abfließt, während das Rohbenzol bei n, fichtbar durch %, in den Sammel- 
behälter O abgeht. 

Mit einer ſolchen Hirzel’fchen Deftillationscolonne von 1000 mm Durch⸗ 
meſſer kann man bei continuirlichem Betriebe in je 24 Stunden leicht je 60 cbm 
gefättigtes Waſchöl mit Dampf von nur 4 bis 5 Atm., im äußerften 
Galle jelbft von nur 3 Atm. vollftändig abtreiben. Mittelft des Thermo- 
meters £ läßt ſich die Temperatur in der Kolonne beobachten und durch 
Stellen der Bentile zu den Dampfichlangen und zum directen Dampf leicht 
conftant erhalten. Wird diefe Deftillation bei einer Colonnentemperatur von 
durchichnittlih 1150. durchgeführt, fo erhält man in O ohne Weiteres ein 
wenig gefärbtes 50 procentiges Rohbenzol. Läpt man aber die Colonnentemperatur 
höher, 3. B. auf 130°. und mehr fteigen, fo deftilliren mit dem Rohbenzol 
Beitandtheile des Waſchöls über. Wir werden unten fehen, daß bei einer 
Colonnentemperatur von 150 bis 160° E. das gefammte Wajchöl aus Hirzel’s 
Colonne deftillirt (regenerirt) werben kann. 

Billig vom NRohbenzol befreit, geht unten aus der Kolonne durch das 
Rohr 0 das heiße Waſchöl in den gejchloffenen Kühler P ab, paffirt diefen, 
jowie der Reihe nad) die Kühler P,, P, (eventuell P, ꝛc.) und fließt aus dem 
legten Kübler P, abgekühlt in den Wafchölbehälter GC (fiehe auch Zeichnung der 
Waſchanlage). Das Waſchöl befindet ſich alfo in beftändiger Circulation. Es 
wird aus dem Behälter GE den Waſchern zugepumpt, fättigt fich in diefen mit 
Benzol, wird gefättigt in den Hochbehälter ZZ gehoben, in der Colonne von dem 
aufgenommtenen Rohbenzol befreit, durch die Kühler P bis P, gefühlt und fließt 
aus diejen zu neuem Gebrauche wieder nad) G zurüid. 

Das 50 procentige Rohbenzol, welches fic, im Behälter O fammelt, wird 
gewöhnlich zu 90 procentigem Rohbenzol rectificirt. Zu diefem Zwecke läßt 
man aus O eine entjprechende Füllung in die Dampfrectificichlafe Q fließen. 
Diefe Blafe ift mit einem Colonnenauffage R und einem Dephlegmator R, 
verfehen. Die aus dem Dephlegmator abgehenden ‘Dämpfe werben in dem 
Condenſator S verdichte. Aus S fließen nebft etwas Waifer, entfprechend der 
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durchgeführten Dephlegmirung, zuerft „Vorlauf“, dann „90 procentiged Benzol“ 
(man könnte anftatt defjen auch faft abjolutes Benzol deftilliren); zulegt „Nach⸗ 
lauf* (Toluol zc.), in den mit einem Dimftrohre 3 nerjehenen Scheibelaften T, 
aus welchem das Wafler für ſich durch das Rohr v abfließt, während die De⸗ 
ftillate bei v, fihtbar, je nad) der Stellung des Dreiwegehahnes bei v, von 
einander getrennt, 3. B. der Vorlauf in der Vorlage 7°, dad 90 procentige 
Benzol in der Vorlage V,, der Nachlauf in der Borlage Vz, aufgefangen werben. 
Das jo gewonnene 90 procentige Rohbenzol ift volllommen farblos, Har und 
waſſerhell und leicht in der üblichen Weile mit Schwefelfäure und Lauge zu 
reinigen. — Der in der Rectificirblafe Q bleibende Rückſtand kann fir fich 
gefammelt ober wieder mit dem Waſchöle vereinigt werden. 

Da das Wajchöl bei dem oben befchriebenen Verfahren nicht iiber 115° E. 
erhigt wird, fo erleiden feine BeftandtHeile keinerlei Zerfegungen und Umfegungen, 
wie folche bei Anwendung höherer Temperaturen eintreten. Der Waſchöl⸗ 
verbraud) iſt daher verhältnigmäßig gering. Das Waſchöl würde bei Hirzel’s 
Derfahren völlig unverändert und immer brauchbar bleiben, wenn die von ber 
Condenjationsanlage kommenden Gaſe volllommen von den theerigen Bei- 
miſchungen frei wären. Die gegenwärtig zur Befeitigung der theerigen Stoffe 
aus den Koksgaſen gebräuchlichen Condenfationsanlagen find mehr oder weniger 
ungenügend. Un manden Orten führen die von denfelben abgehenden Gaſe 
noch ſolche Mengen von Theernebeln, Naphtalin u. dergl. mit, daß das Waſchöl, 
welches alle diefe Verunreinigungen zugleich mit dem Benzol aufnimmt, mehr 
oder weniger ſchnell dunkel und theerartig wird, je nachdem demfelben die Gafe 
mehr oder weniger theerhaltig zuftrömen. Diejer Verunreinigung entſprechend 
verliert das Del an Abforptionsfähigkeit und wird ſchließlich zu Abſorptions⸗ 
zweden ganz unbrauchbar. Derart verborbenes Waſchöl enthält oft bis zu 
50 Proc. Theerpech und Naphtalin. 

Man regenerirt das Del, indem man daſſelbe in gewöhnlichen Deftillir- 
blafen vom Pech abdeftillirt. Dies Verfahren ift zwar das einfachfte, Tiefert 
aber ein regenerirted Waſchöl, das nicht allein das Naphtalin des gebrauchten 
Deles, jondern zu viele jchwerfte, iiber 300°. fiedende Theeröle enthält. — 
Bon beftem Erfolge dagegen ift die Regenerirung des verborbenen 
Waſchöles in einer heizbaren Hirzel-Colonne bei 150 bis 160° C., 
wobei man als Deftillat ein regemerirtes Wafchöl gewinnt, das, abgejehen von 
einem hohen Naphtalingehalte, aus Theerölen befteht, die größtentheils unter 
300°. fieden. Durch Abicheidung des Naphtalins in einer hierfür ein« 
gerichteten Kuhlanlage erhält man ein Normalwaſchöl von größter Abforptions- 
fähigkeit für Benzol. Bei der Deftillation des verborbenen Waſchöles aus der 
Kolonne gewinnt man als Colonnenabgang ein gute, gleichmäßiges Weichpech. 

Das vorftehend befchriebene Verfahren ift in 12 großen Anlagen im Be⸗ 
triebe. Seine großen Vorzüge beftehen barin, daß man auf einem verhäftniß- 
mäßig Heinen Raume die größten Mengen von Kolsofengafen wachen und das 
Waſchöl in continnirlichem Betriebe deftilliren kann. Schon durch bie 
erfte Deftillation aus der Colonne gewinnt man 50 procentiges Rohbenzol, 
dur eine Deftillation neben Borlauf und Nachlauf farblofe® 90 procentiges 
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Rohbenzol. Bei den niedrigen Temperaturen, die zur Berwendung kommen, ift 
der Dampf» und Waſſerverbrauch geringer als bei jedem anderen Syſteme, und 
man fommt mit Dampf von 4 bi8 5 Atm. Spannung ſchon ganz 
gut aus. Durch die leicht einzuftellenden Pumpen kann ber Betrieb derart 
regulirt werden, daß er fich faft automatifch vollzieht und ein Arbeiter zur 
Leitung beffelben genügt. Der Betrieb mit diefen Apparaten ift daher einfach, 
fiher und äußerft ſparſam. 

Einen Apparat zur Gewinnung des Benzols aus Kofsofengafen hat aud) 
Martsı) conftruirt und für die Compagnie pour la fabrication des comp- 
teurs et materiels d’usines à gaz patentiren lafien. ‘Derjelbe befteht im 
Wefentlichen aus rotirenden Trommeln, durch welche die Abſorptionsflüſſigkeit 
fowie die Safe große Ummege machen müſſen, einestheils um die abforbirende 
Oberfläche zu vergrößern und anberntheils, um dem Cafe anf dem langen Wege 
Zeit zu laſſen, feinen Gehalt an Benzol vollftändig abzugeben. 

Zur Öewinnung des Benzold und feiner Homologen aus den Gafen der 
Brandfchieferdeftillation ift von Chr. Heinzerling?) ein Derfahren angegeben 
worden, welches auf der Anwendung von Kälte beruht (vergl. ©. 51). Die 
bei der Steinkohlen⸗ und Brandfchieferdeftillation refultivenden Cafe werben 
entweder direct, oder nad) der Abſcheidung des Theers und Ammoniaks com«- 
primirt, und entweder nad) vorheriger indirecter Luft⸗ oder Waflerfühlung auf 
+ 6 5i8 100 gekühlt oder direct in eine auf — 10, — 40 oder — 45° ges 
fühlte Kochſalz⸗ oder Chlorcalciumlöfung geleitet. Hier wird der größte Theil 
des Benzols ald Körper von jchmalzartiger Confiftenz auf der Oberfläche aus- 
geſchieden. Die aus ber Salzlöfung entweichenden, noch comprimirten Gaje 
pafſiren dann Behälter, die mit Sieben verjehen find, in denen ſich die mit- 
geriſſenen Fluſſigkeitstheilchen ablagern und abgefchieden werben und gelangen 
dann in einen Erpanfionschlinder, in welchem fie bis auf 1/, oder 1/, Atm. 
Ueberbrud unter gleichzeitiger Arbeitsleiftung erpandirt werben. ‘Der Eylinder 
ift von ähnlicher Konftruction wie bei den mit comprimirter Luft arbeitenden 
Arbeitsmafchinen. Die bei der Erpanfion gewonnene Arbeit wird zur Come 
primirung von noch nicht vom Benzol befreiten Gasmengen benußt, während die 
aus dem Arbeitscylinder entweichenden Gaſe nad) dem Pafjiren einer weiteren 
Abfcheidevorrichtung fur die legten Spuren mitgeriffenen Benzols zur indirecten 
Kühlung der vorerwähnten Salzlöfungen verwendet werden, bevor fie in den 
Berlohlungsapparaten zur Verbrennung gelangen. 

Nach einer Modification des Verfahrens kann man die abgefühlten Salz 
löfungen entbehren, indem man die comprimirten und abgekühlten Cafe ſich 
einfach erpanbiren läßt. In Folge der dabei auftretenden Temperaturerniebrir 
gung foll fid) da8 Benzol ausſcheiden, während zugleich die ſtark abgekühlten 
Safe zur Abkühlung neuer Mengen comprimirten Gaſes benugt werben follen. 

Diefes Verfahren wurde auf einem oberjchleftfchen Werte °) fir Gewinnung 
bes Benzols aus etwa 40 000 cbm Gas pro Tag in einer größeren Verſuchs⸗ 


1) Engl. ®. 10577, 1897. — ?) D. R.⸗P. 66644, 1891; Engl. P. 12390, 1892. 
— 2), Chem. Rundſchau 1897, ©. 102. 
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anlage zur Anwendung gebradjt und etwa 145 000 kg Kohbenzol nad) dem- 
jelben gewonnen. Die Gewinnungstoften ftellten fich ansfchließlich Berzinfung 
und Amortifation auf 13,20 Mark pro 100 kg Rohbenzol, fo daß in Folge 
des ſtarken Rückganges ber Denzolpreife und anderer ungünftiger Verhältniſſe 
ber Betrieb bald wieder eingeftellt werden mußte. 

G. Lunge und H. von Köler!) haben zwei Koksofengas⸗Rohbenzole, 
wovon eines durch Abjorption und das andere nad) dem Verfahren von Hein» 
zerling gewonnen war, unterfucht und find babei zu folgeriden Refultaten 
gelangt: 

I. Abjorptionsbenzol: Mare gelbe Flüffigkeit von unangenehmen 
Theergeruch; fpecifilches Gewicht bei 16° — 0,875. Beginn ber Deftillation 
bei 18%. Ergebniſſe ber Fractionirung: 


18 big 28° — 0,01 Proc. 81 bis 910 — 20,44 Proc. 
28 „ 40 — 026 „ 91 „ 1000 — 437 „ 
40 „ 600— 015 „ 100 „ 1110 896 „ 
50 „ 60°°= 050 „ 11ll „ 1400 = 227 „ 
60 700— 162 „ 140 „ 1500 — 078 , 
70 „ 81°= 5892 „ Ruückſtan — 062 „ 


Berluft = 1,5 Proc. 


II. Sompreffionsbenzol: Dunffe Flüffigfeit vom Ausfehen des 
Leichtöles der Theerdeſtillation; fpecififches Gewicht bei 16° — 0,893. Be- 
ginn des Siedens bei 30%. Ergebniſſe der Fractionirung: 


30 bi8 50° —= 0,01 Broc. 120 bis 140° — 4,20 Proc. 


50. 60= 607 „ 140 „ 1500625 „ 
60 „ 80° = 26,075 „ 150 „ 1800 — 2,67 „ 
80 „ 0 —2U6l „ 180 „ 205° — 391 „ 
90 „ 100° — 1252 „ 205 „ 2800 — 135 „ 
100 „ 1100 — 510 „ 280 „ 320° — 0,45 „ 
110 „ 1200 = 5,66 „ Rückſtand (Pech) = 1,50 „ 


Berluft = 1,90 Broc. 


Durch fractionirte Deftillation und mit Hitffe fpecieller, im Originafe 
genauer bejchriebener Beitimmungsmethoden wurden die einzelnen Beftandtheile 
diefer Deftillate, joweit angängig, in reiner Form abgeſchieden. Das End» 
refultat der Unterfuchung ergiebt die folgende Tabelle: 


!) Zeitichr. f. angew. Chem. 1894, ©. 637. 
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. Abjorptions- Compreſfions⸗ 

Beſtandtbeile benzol benzol 
Benzol oo 20 0 ern. 85,10 67,03 
Toluol. 2 2 0 0er ren 11,63 15,61 
Xuoldle 200000 rer ren 1,54 2,18 
Höhere Homologe . 2: 2: 2 220er 0,09 6.41 
Naphtalinnn. . — 8,79 
Höher fiedende aromatiſche Kohlenmaflerftoffe. . . | — 1,42 
Ungefättigte fette Kohlenwaflerftoffe. . . . . . - i 0,41 0,96 
Thiophen. 0,46 0,71 
Pheno—lee. 0,08 0,11 
Theerbaien . » - 2 2 0er ren ne 0,08 0,28 
Schwefelkohlenſtoff. e I 001 — 
Methylilocyanür -. . - 2 2 0,0024 — 
Mercaptane.. 0,00018 — 
Rückſtand... ren. 0,62 1,50 


Es ift ohne Weiteres Mar, daß die Unterfchiebe in den beiden Producten 
nur darauf zuridzuführen find, daß das Abforptionsbenzol durch nachherige 
Deftillation der Abforptionsflüfiigfeit gewonnen wird, wobei alle ſchweren Pro: 
ducte im Rüdftande der Deftillation verbleiben. 

Auch auf anderem Wege hat man verſucht, das Benzol aus Steinkohlen⸗ 
gas zu ertrahiren, nämlich indem man e8 durch Salpeterfäure, oder eine 
Miſchung von Salpeterfäure und Schwefelfäure leitet. Dies wurde fchon 1863 
von Leigh patentirt, aber ohne praftiihen Erfolg. Das Berfahren wurde 
von I. 9. Kendall von Neuem aufgenonmen (Ver. St. Batent 252473, 
1882). Er läßt das Gas zuerft durch ſtarke Schwefelfäure gehen, um ihm 
die ungefättigten Fett-Kohlenwafjerftoffe zu entziehen, welche die Nitrirung des 
Benzol8 erſchweren würden. Zur Bewerkitelligung ber legteren folgt nun eine 
Paſſage durch eine Miſchung von Salpeterfäure und Schwefelfäure. Hierbei 
kann man die Bildung von Dinitrobenzol nicht vermeiden, und Kendall 
ging daher gleid) davon aus, dieſes als Hauptproduct darzuftellen. Augen» 
ſcheinlich war dies aber nicht lohnend, denn eine Modification des Verfahrens 
(D. R.⸗P. 24318) fol die vorgängige Entfernung der ungefättigten Fett⸗ 
Kohlenwaflerftoffe unnöthig machen. Man ſoll nämlicd, das Gas durch einen 
Ueberhiter leiten, beftehend aus theilweife mit Koks oder Holzkohle gefüllten 
und auf Rothgluth erhigten Metallröhren. Der Gasftrom wird durch ein 
Bentil oder eine Gasuhr fo regulirt, daß für ein gegebenes Gewicht Gas ein 
Marimum von Benzol erzeugt wird. Man ermittelt died, indem man eine 
abgemefjene Probe durch ein Gefäß leitet, welches eine Mifchung von 1 TH. 
ſtarker Salpeterfäure und 5 Thin. ſtarker Schwefelfäure enthält, bis zu dem 
Punkte, daß ein Farbenwechfel die Sättigung der Säure wit Benzol anzeigt. 
Das gebildete Dinitrobenzol wird mit Wafler ausgefällt, getrodnet und ge: 
wogen. Diefe Probe wiederholt man, bis die beiten Verhältnifle fiir den 
gegebenen Hall ermittelt worden find. So wurden 3. B. gute Refultate er: 
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halten, al8 man 8000 Enbiffuß Gas pro Stunde durch neun gußeiferne 
Röhren von 20cm Weite ftreichen ließ, von denen jede auf eine Ränge von 
3m der Erhigung ausgefegt war. Die Ueberhigung vermindert den Leucht- 
werth des Gafes, Toll aber. die Menge des Gafes um 5 bis 40 Proc. ver- 
mehren .und das Gas zur. directen Production von Nitrobenzol oder Dinitro- 
benzol ohne vorgängiges Wachen mit concentrirter Schwefelſäure tauglich 
mahen. — Kendall's Verfahren ift im Großen von Sadler u. Co. in 
Middlesborough ausgeführt worden, welche Firma die dadurch erhaltenen Pro- 
ducte auf der Erfindungsausftellung in London 1885 zeigte ?). 

Dies Verfahren war, nachdem die aus Dinitrobenzol und ⸗toluol, reſp. 
Phenylen⸗ und Toluylendiamin derivirenden Sarbftoffe in der Baummollfärberei 
eine nicht unbedeutende. Rolle fpielten, nicht ohne Werth, und thatfächlich brachte 
aud die Firma Sadler u. Co. nicht unbeträchtliche Mengen der auf diefem 
Wege hergeftellten Dinitrolohlenwaflerftoffe in den Handel. Seitdem und aber 
in den Gaſen der Koksfabrikation eine fo ergiebige Benzolquelle eröffnet worden 
ift, dürfte e8, wie bie anderen auf Entziehung des Benzol aus Leuchtgas 
beruhenden Verfahren der Benzolgewinnung, bedeutungslos geworben fein. 


B. Theer (und Ammoniaf) als Nebenproducte der Koks— 
fabrifation. 


Wir haben oben (S. 20) gefehen, daß vor mehr als hundert Jahren von 
Stauf ein einigermaßen erfolgreicher Verſuch zur Gewinnung des bei der Ver⸗ 
totung von Steinkohle entftehenden Theerd gemacht wurde. Es kann nicht 
Wunder nehmen, daß dies bald in Vergefienheit gerieth; denn erſtens muß 
man bald bemerkt haben, daß damals für Steinfohlentheer Feine lohnende Ver⸗ 
wendung beftand, und zweitens wurde fehr wahrfcheinlich dabei fchlechterer Koks 
gemadit. 

Lange nachdem man die Gewinnung von Theer und Ammoniak als eine 
fehr wertvolle Beigabe der Leuchtgasfabrifation erkannt hatte, glaubte man 
beftimmt, daß auf biefem Wege nur ein minderwerthiger Koks, ähnlich dem 
Retortentofs der Gasfabriken, erhalten werden könnte, und daß der für hütten- 
männifche Zwede, ganz befonders für Hohöfen, beftimmte Koks fi) nur in 
„Bienenforb“ -Defen oder etwas ber Art barftellen laſſe, wo man nicht durch 
Borrichtungen zur Behandlung der Cafe oder der daraus condenfirbaren Pro⸗ 
ducte gehindert würde. Allerdings war fchon feit längerer Zeit erwiefen worden, 
daß mwenigftens die brennbaren Gichtgafe der Kolsöfen zu etwas Tohnenderem 
dienen könnten, als dazu, die benachbarten Halden bei Nacht zu erleuchten, und 
die verbefierten Kolsöfen von Appolt, Smet, Coppée u. X. m. find feit 
30 Jahren in Deutichland, Belgien und Frankreich allgemein angewendet 
worden, während in England nichts den Glauben ber Hohofen- Männer an die 
Unfehlbarkeit des Bienenforbofens erihüttern konnte. Aber felbft auf dem 
Continente glaubte man, daß zwar die Gichtgaſe jehr vortheilhaft zur Erzeugung 
der Hite zur trodenen Deftillation der Kohle verwendet werben fünnten, daß 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, p. 475. 
Lunge-Köhler, Steinkohlentheer. 5 
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aber jeder Berfuch, dabei Theer und Ammoniak! zu eonbenfiren, nothwendiger 
Weife die Qualität des Koks fchädigen müſſe. Erſt In neuerer Zeit ift dieſer 
Glaube als durchaus i irrig erkannt worden. 

Man ſchätzte die in Großbritannien zur Koksfabrikation verbrauchten 
Kohlen ſchon vor 10 Jahren auf 11 bis 12 Millionen Tonnen jährlich, gegens 
über höchitens 10 Millionen, welche zur LTeuchtgasfabrifation deitillirt werden. 
Die Menge der bisher weggeworfenen flüchtigen Nebenproducte der. Koks⸗ 
fabritation beläuft fich auf etwa 2 Millionen Tonnen im Jahre. In den Ver⸗ 
einigten Staaten wurden im Jahre 1896 fait 13 Millionen Tonnen Koks 
fabricirt fo gut wie ganz in Bienentorböfen (vergl. S. 27), alſo ohne Ger 
winnung von Scheer und Ammoniak. Allerdings. werden wir fehen, daß der 
Theer, welcher in den in Großbritannien als faft allgemeiner Typus ein⸗ 
geführten Bienentorböfen erzeugt werden kann, eine von dem Gasretortentheer 
ganz verjchiedene Subftanz ift, und daß es ſehr fraglich ift, ob feine Anfammlung. 
lohnt, aber die Sache fteht ganz anders mit dem Theer aus den gejchloflenen, 
auf dent Eontinente feit Langem eingeführten Defen, welcher normalem Gastheer 
jo gut wie gleich ſteht. Dieſer Unterſchied in den Theeren rlihrt von zwei 
Umftänden her: erftens davon, daß in den Bienentorböfen und allen ihnen 
ähnlichen. Defen Luft in die Verkokungskammer eintritt, und zweitens davon, 
daß in diejen Defen die Temperatur eine viel niebrigere als die in den ges 
ſchloſſenen Defen und den Gasretorten ift. 

Wenn man von dem verfrühten Verſuche Stauf’s abfieht, ift das Ver⸗ 
fahren zur Gewinnung von Theer und Ammoniak als Nebenproducten der 
Kotsfabrifation in Frankreich entftanden, und ift merkwürdig lange Zeit beinahe 
auf demfelben Punkte ftehen geblieben, bis beinahe plöglich um das Jahr 1881 
neues Intereffe an dieſem Gegenftande erwachte, und daffelbe mit faft fieber- 
bafter Thätigkeit aufgenommen wurbe, ganz bejonder8 in Deutſchland, dann 
aud in England, aber viel weniger in Frankreich ſelbſt. Es fcheint, daß der 
erfte Apparat der Art von Knab aus St. Denis im Jahre 1856 zu Commentry. 
conftruirt wurde 1); aber die Condenfation von Theer und Ammoniak aus feinen 
Defen wurde erft fpäter von Haupart und Carvès eingeführt. ‘Den Haupt- 
vorteil der Knab'ſchen Defen ſah man in dem Anwachſen des Koksaus—⸗ 
bringens von 54 oder 56 auf 62,55 Proc. 

Knab's (oder vielmehr Saupart und Carvèes' Priorität ift durch eine 
Anmerkung in Dingler’8 Journal (250, 524) beftritten worden, wonad) ſchon 
1854 fünfzig Pauwells⸗Dubochet'ſche Koksöfen bei Saarbrüden in Arbeit 
geftanden hätten; aber Gurlt ?) zeigt, daß damals in den Dubochet⸗Oefen zu 
Saarbrüden kein Theer erzeugt, und vielmehr alle Deftillationsproducte zur 
Heizung der Berlofmgsfammer verbrannt wurden. Aus der Beichreibung der 
Pauwells⸗Dubochet⸗Oefen, welhe Dehelhäufer 1860 zu La Villette bei 


I) Beichrieben in Armengaud's Genie industriel 1859, Aug., p. 71; 
Dingler’s Journ. 1859, 154, 97. Bergl. für die folgenden geſchichtlichen Notizen 
auch Gurlt, Bereitung der Steinfohlenbriquettes, S. 28; Hüjfener, in Stahl und 
Eijen, 1888, &. 397, und W. Smith, Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 608. — 

*) Brief an W. Smith, Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 608. 
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Paris in Thätigfeit jah!), ſcheint hervorzugehen, daß ſie damals ſchon ſeit 
längerer Zeit ausgezeichneten Schmelzkoks neben ziemlich armem Leuchtgas 
machten, welches mit dem reicheren Gaſe aus. gewöhnlichen Gasretorten gemiſcht 
wurde. Die Temperatur in dieſen Oefen war viel niedriger als in den Knab⸗ 
Oefen. Theer und Ammoniak mußten dabei nothwendiger Weile condenftrt 
werden, da da8 Gas fiir Leuchtzwecke verwendet wurde; in der That bemerkt 
E. U. Behrens, welcher fpäter diefelbe.-Anlage befchreibt ), dag das Aus- 
bringen an Theer dabei 4,67 Proc. betrug und daß derfelbe viel leichter ale 
Retortentheer und ärmer an Naphtalin und Phenolen war (die von ihm an⸗ 
gegebene Zahl 1,2 für das fpecififche Gewicht ſcheint irrthünlich zu fein). Wie 
e8 jcheint, wurden diefe Defen nur wegen: des höheren Werthes des Koks 
(35 Free. gegenüber 20 Fres. für Retortenkoks) eingeführt und find- in 2a 
Billette ſchon feit einiger Zeit aufgegeben worden. 

Um diefelbe Zeit (1861) wurden von Jones und von Bladwell Patente 
entnommen, um durch einfache Vorrichtungen Theer und ſchwaches Ammoniak⸗ 
wafjer beim Verkoken von Kohle in Haufen — wie man fid) leicht denken Tann, 
ohne irgend welchen Erfolg — zu gewinnen. Sones’®) Berfahren if von 
W. Smith befchrieben worden. 

Knab's erfter Ofen befaß nur Feuerzüge unter ber Dfenfohle, und wurde 
bedeutend verbefiert von Carvèes, unter deſſen Leitung zu St. Etienne 88 Knab⸗ 
Defen gebaut wurden, welche aber fpäter wieder eingingen. Carvös führte zır 
Commentry zuerft die Heizung der Defen durch. Seitenzüge außer den Sohlen» 
canälen ein. Dieſe Defen, wie fie 1862 in Arbeit ftanden, find von Gaultier 
de Claubry befchrieben worden *). Die Safe und Dämpfe, welche aus den 
geichloffenen Koksöfen entwichen, wurden in eine burd) Luft gefühlte Hydraulik 
geführt, wo Theer und Ammoniak fid) condenfirten, während die Gafe forte 
dauernd durch Erhauftoren abgefaugt und zur Heizung der Kolsöfen verwendet 
wurden, indem fie aus einem ringförmigen Brenner ausftrömten, während Luft 
m bdefien inneren Raum eintrat. Zur befieren Gewinnung der condenjirbaren 
Producte ging das Gas zuerft durch mit Waſſer gefpeifte Kofsfcrubber und 
darauf durch eine Batterie von 500 fenkrechten Bleiröhren von 10mm Weite, 
welche von außen durch Wafler gekühlt wurden. Aus 100 Thln. Kohle fol 
man erhalten haben: | “ 


Stoben BE . . 2 2. . 70,00 Proc. 
Kleineren Kol - . - >» 2 2... 150 „ 
Übel . . 2 ne 250 7 
Scopbt 22 222.060 5 
Iher - 2 2 2 en 00 
Ammoniatwaoflr - - - - » » 900 „ 
SB 2 een ne. 1058 „ 


Tech . 2» 02 1 
100,00 Proc. - 
1) Dingler’8 Journ. 160, 894 ; Wagner’s Yahresber. 1861, ©. 674. — *) Journ. 
j. pralt. Chemie 206, 277. — °) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 604: — 
*) Bull. Soc. d’Encourag. 1862, p. 581. 
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Barré erwähnt 1863 7t Ammoniakwaſſer und 7t Theer aus 100t 
Kohlen. 

Die Knab⸗Carvèes-Oefen führten fid) allmälig etwas weiter ein. 1866 
bi8 1873 wurden 53 berfelben zu Befjeges, und- 1879 100 Defen zu Terre⸗ 
noire bei St. Etienne erbaut. Die Vefen zu Beſſoͤges find ausführlich von 
Angus Smith!) befchrieben worden, welcher mit großem Scharfblid diejes 
Syftem ſehr warm zu einer Zeit empfahl, wo in England e8 noch kaum irgend 
Semand beachtet hatte. 

Weitere Aufmerkfamteit wurde auf die Carvos⸗Oefen von 9. Simon 
gelenkt, der darüber im Mai 1880 im Iron and Steel Institute einen Vortrag 
hielt, ohne damals einen fofortigen Eindrud damit zu machen. 

Die in Befeged 1880 arbeitenden Carves-Defen find in dem Bulletin 
de la Sociôté de l’industrie minerale, vol. 9, p. 283, ausführlich befchrieben 
und gezeichnet 2). Nach vielen Berfuchen machte man fie nur 60cm weit, um 
die Hite gründlich durchdringen zu laffen. Ueber einem Eleinen Roſte befindet 
fich die Oeffnung eines Rohres, welches die beim Kofsproceß entftehenden, ihres 
Theers und Ammoniak vorher beraubten Gaſe zuführt, und hier werben fie 
verbrannt. Die Berbrennungsgafe ftreichen unter die Kolsofenfohle, dann in 
die Höhe in den oberften der drei Seitenzüge und herab durch diefe Züge in 
den Hauptcanal, welcher zum Kamin führt. Die flüchtigen Verkokungsproducte 
entweichen aus dem Innern des Ofens durd) ein Abzugsrohr, gehen von da 
durch ein Syftem von liegenden, außen mit Waſſer gefühlten Röhren und bann 
durch Scrubber, wo jie von Theer und Ammoniaf befreit werden, um dann in 
die Derbrennungsfammer einzutreten. 

Die neueften Modificationen der Carves⸗Oefen werden unten bejchrieben 
werden. . . 

Pernolet’s Kofsofen 3) ift dem von Knab fehr ähnlich. Aus Gurlt's 
Beichreibung (a. a. DO.) fcheint hervorzugehen, daß die Defen heißer als die von 
Knab gingen. Die Condenjationsvorrichtungen wurden ihnen von Benut 
und Renant angefügt und fcheinen fehr gut conftruirt worden zu fein, aber 
über den Gang der Defen felbft maht Steavenfon einen fehr ungünftigen 
Bericht *). 

1873 machte Aitken aus Falkirk den Vorſchlag, auch aus Bienenkorböfen 
Theer und Ammoniak abzuſaugen, was 1879 weiter verfolgt wurde >). 

1879 fchlugen Ströhmer u. Schulg vor (D. R.⸗P. 8174), die Safe 
und Dämpfe aus Kolsöfen durch ein bewegliches Rohr abzuleiten, ehe fie Zeit 
hätten, durch die Hite der Mauerwerke zerfeßt zu werden. Damit die Qualität 
des Koks nicht durch zu ſchnelles Abfaugen der Safe leide, ſoll die bewegliche 
Röhre durch einen automatischen Drudregulator gehoben ober gejenkt werben. 
Diefes Berfahren wurde zu Plauen bei Dresden verfucht, aber ohne Erfolg. 


1) 14th and 15th Report of the Alkali Acts, for 1877 and 1878, p. 49 ff. 

— 2), Dingler’s Journ. 250, 254. — °) Armengaud, Genie industriel 1870, 

Juin, p. 281; Dingler’s Journ. 197, 411. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, 
p. 11. — ) Watjon: Smith, Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 604. 
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1880 patentirte 9. C. Bull einen dem Aitken'ſchen ziemlich ähnlichen 
Dfen. 

Um diefelbe Zeit conftruirte Ed. Fifcher einen Ofen zur Gewinnung von 
Theer und Ammoniaf aus bitumindfen Schiefern und befonders aus Braun» 
tohlenflein, wie er in Böhmen in ungeheuren Halden angefanmelt if. Das 
Berfahren joll fich bewährt, aber einen mittelmäßigen nur für häusliche Feuerung 
brauchbaren Koks ergeben haben ?). 


Bis zum Jahre 1881 hatte man keines der Verfahren zur Gewinnung von 
Theer und Ammoniak bei der Kofsfabrilation in jeder Beziehung brauchbar 
gefunden, namentlich was die Dualität des Koks betraf, und eine hierauf bezüg⸗ 
liche Preisfrage, welche 1870 von dem Berliner Berein zur Beförderung des 
Gewerbefleißes geftellt wurde, verfiel Mangels einer Löſung. Die eine wirkliche 
Ausnahme in diefer Regel, der Carves⸗Ofen, war außerhalb eines verhältniß« 
mäßig Kleinen Kreiſes kaum befannt. Während viele verfchiedene Defen befannt 
waren, welche bie Hige der Gichtgafe verwertheten, und thatjächlich ſolche Defen 
auf dem Continent fehr weit verbreitet waren, wurde die weitere Aufgabe, den 
Theer und das Ammoniak zu gewinnen, ohne der Qualität des Koks fiir den 
Gebrauch an Hochöfen irgendwie zu fchaden, ftillfchweigend oder ausdrücklich fir 
unlösbar angejehen. 

Im Jahre 1881 erwachten die Koksfabrikanten fat plöglich) zu der Er- 
fenntniß, daß der lange bewährte Erfolg der Sarves-Defen in Wirklichkeit bes 
ftehe, und daß man diefe Defen noch verbeflern könne. Unter den Bahnbrechern 
in diefer Richtung muß man die Herren Albert Hüffener aus Eſſen für 
Deutichland und Jameſon und Simon für England nennen; aber ihnen 
folgte eine Legion Anderer auf dem Fuße nad. Wir werden e8 nicht unter- 
nehmen, alle die während der letzten Jahre patentirten Koksöfen im Einzelnen 
zu befchreiben, was auch eine entfprechende Menge von Abbildungen nöthig 
machen würde; wir werden nur die verjchiedenen Patente aufzählen, mit Hin- 
weiſung auf die Stellen, wo die Beichreibungen zu finden find, und werben dann 
einige der wichtigſten und am weiteften eingeführten Sonftructionen zur genauen 
Beichreibung und Abbildung auswählen. Wir berüdfichtigen dabei feine folche 
Erfindungen, welche fi) nur auf Verwerthung der Kofsofengafe zur Heizung, 
behufs Vermehrung des Koksausbringens, beziehen. 


Volgende Patente für Koteöfen mit Gewinnung von Theer und Ammoniak 
find neuerdings ertheilt worden: 

Ströhmer & Schulg (D. R.⸗P. 13395; 16 807). 

H. Aitken (D. R.⸗P. 28068). 

U. Hegener (D. R.⸗P. 13 996). 

TH. Hornig (D. R.⸗P. 21908; 23 670). 

F. Lürmann (D. R.⸗P. 13 021; 15512; 16134; 16 741, 17 055; 
17 179; 17 203; 17 661; 18128; 18927; 20205; 20211; 22602; 
29.088; 29 557; 31 660). 


ı) Hüffener, Stahl und Eifen 1888, ©. 409. 
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8. Semet & E. Solvay (D. R.-P. 18935; 53487) Mit biefen 


Defen angeftellte Verfuche find von eh. Demant i in der Revue uni- 
verselle des Mines, 13, 593 und in Wagner’8 Jahresber. 1883, 
AR: 1220 befchrieben. Wir werden ben Ofen weiter unten beſprechen 
G. Hoffmann (D. R.-P. 18795). 

C. Otto & Co. (D. RP. 13 156; 16436; 16 840; 19 040, 20908; 
24586; 31004; 31590; 32 520; 34 431; 37 062; 37 280; 509832; 
80 145: 88 200; 90 499). Ihre Defen, die in Deutichland am wei: 
teften verbreiteten, werben fpäter im Einzelnen befchrieben werden. 


I Jameſon (Engl. P. 1947, 5076 und 5498, alle von 1882; 


D. RP. 24 915; 25 676; 27 694). Seine Kolsöfen ftellen Verſuche 
zur Verbindung des Bienentorbofens mit Theer⸗ und Kolsgewinnung 
vor, und werden unten befchrieben werben. 


A. Hüffener (D. R.-B. 16 923; 20 196). | 
9. Simon (al8 Mittheilung von 5. Carvds: Engl. P. 554, 1883; 


15 920, 1884). 

9. Simon & Watſon Smith (Engl. P. 4871, 1883). 

H. Hutdinfon (Engl. P. 2843, 1883). 

D. Ruppert (D. ReP. 24 404; 26 307). 

R. von Soldenhoff (D. R.⸗P. 25 824; Engl. P. 11967, 1885). 

A. Klönne (D. R.⸗P. 25 673), 

Hiltamsti & Kahnert (D. R.⸗P. 24 438), i 

Schlejifhe Kohlen: und Kokswerke in Gottesberg (D. R.⸗P. 
25 825; 26421). 


9. Herberg (D. R.- P. 15.086; 17873; 25.526; 27506; 31 906; 


34 286). 

Tb. Bauer (D. R.⸗P. 28 530; 32235; 32660; 41901; 67275; 
73701). 

Th. Nicholſon (Engl P. 358, 1884). 

€. €. Bell (Engl. P. 443, 1884). 

I Me Culloch & Th. Reid (D. R.-P. 31 158). 

A M. Chambers & T. Smith (D. R.⸗P. 31 169). 


H. Stier (D. R.⸗P. 26 897; 35 120). 


F. Wittenberg (D. R.⸗P. 26 132). 

A. Zwillinger (D. R.⸗P. 29 888). 

Gebrüder Röchling (D. R.-P. 33 956; 35 001; 38 312). 
Lothringer Eiſenwerke zu Ars (D. R.-P. 32 841). 

J. Duaglio (D. R.⸗P. 36 357; 41 566). 

Joh. Schmalz (D. R.-P. 37 182). 

3. Eollin (D. R.-P. 36 518; 76 634; 80820; ‚93 937). 


$. Ströhmer (D. R.-B. 46 595). 
F. Brund (D. R.-P. 51518; 73504; 89 775). 


Ih. von Bauer & Rüderer (D. R.⸗ 3. 50 331). 
C. Otto & F. W. Lürmann (D. R.⸗P. 52 206). 
W. Fritſch (D. R.P. 52134). 
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O. Dilla (D. R.⸗P. 53 860). 

M. Fromont (D. R.⸗P. 54156). 

I. Berres & I. Reiter (D. R.-B. 55 064). 

M. Kleiſt (D. R.P. 56 488; 56 489; 59 635). - 

The Economic Gasr and Coke- Co, @. RB. 59. 893). 

F. Stauber (D. R.-P. 61532; 67 189). 

H. Borgs (D. R.⸗P. 65 134). | 

I. Leſchhorn (D. R.⸗P. 67099). 

©. Martin (D. R.⸗P. 72 803). 

H. Sallen (D. R.P. 78640). - 

©. Magirius (D. R.⸗P. 78927). 

9. Stinnes (D. R.-P. 88 389), | 

I. B. Neinhaus (D. R.⸗P. 94 010). Eine Beiprehung diefes Ofens 

folgt fpäter. 

Actien-Geſellſchaft für Kohlendeftillation (D. R.⸗P. 94 049). 

A. Maderspach & A. Sierſch (Oefterr. P. 1882). Wagner's Jahresber. 

1882, ©. 41; 1886, ©. 1068; 1887, ©. 19. 
Gaseous and Liquid Fuel Supply-Co. (Industries 13, p. 32; 
Zeitichr. f. angew. Chemie 1892, ©. 493). 

Beichreibungen der meiften diefer Patente find von F. Fiſcher zufammen- 
geitellt worden in Dingler’8 Journ. 248, 249; 250, 456 und 521; 252, 253 
und 283; 253, 372; 256, 359 u. f.; ferner in Chem. Induſtrie 1888, ©. 90; 
1889, ©. 488 und Zeitfchr. |. angew. Chemie 1889, ©. 252; 1890, ©. 179, 
305, 389, 438, 636; 1891, ©. 419, 696; 1892, ©. 22, 335, 493; 1898, 
©. 177, 178; 1894, ©. 89, 168, 269; 1895, ©. 57, 269, 320; 1896, 
©. 627, 628; 1897, ©. 256, 735; 1898, ©. 85, 798. 

Eine Ueberfichtstabelle der bi8 1884 befannten Defen ift von W. Smith 
in dem Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 605, ausführlicher, mit Zeichnungen, 
im Journ. of the Iron and Steel Institute fiir 1884 gegeben worden. Sehr 
wichtige Abhandlungen iiber viele diefer Defen, mit vielen Zeichnungen, find 
diejenigen von A. Hüffener (Stahl und Eifen 1883, ©. 397), C. Otto 
(ebendaf. 1884, ©. 396), F. Lurmann (Stahl und Eifen 1892, ©. 186) 
und ©. Hilgenfiod (Slüdauf 1896, ©. 497). 

Sehr beachtenswerthe Mittheilungen über Koksöfen, namentlich die im 
Saargebiet üblichen, machte auch R. Remy (Ztſchr. f. Berg und Hüttenwefen 
1890, ©. 101; Zeitichr. f. angew. Chemie 1890, ©. 327), auf welche hiermit 
verwiejen werden joll. Englische Kokereien befpricht A. Dannenberg (Oefterr. 
Zeitjchr. F. Berg. und Hlttenwefen 1894, ©. 218; Zeitichr. f. angew. Chemie 
1894, ©. 352). Eine auf neueren Erhebungen beruhende Aufftelung über 
Kotsöfen gab endlich Truchot in einem auf dem Congreß für angewandte 
Chemie 1898 gehaltenen Vortrage, welcher im Auszug in der „Zeitſchr. f. 
angew. Chemie“ 1898, ©. 263 zu finden ift. 

Wir können, nach Watfon Smith, die verjchiedenen Formen der „Theer⸗ 
gewinnungsödfen“, wie wir die zur Gewinnung von Theer und Ammoniaf 
beitimmten Kolsöfen der Kürze halber nennen wollen, von drei Grundformen 
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ableiten, nümlich erftens dem Bienentorbofen, einer Art überwölbtem Meiler, 
in welchen Luft zugelaffen wird, um einen Theil der Kohlen zur Erhigung der 
Hauptmaffe zu verbrennen; zweitens den Coppée⸗Ofen, und drittens ben 
Knab⸗Carvèes'ſchen, Baumells-Dubodet’fchen und Semet-Solvay’fchen 
Dfen. Beide legteren gehören zu den liegenden, gejchloflenen Defen, und find 
fo eingerichtet, daß die bei der trodenen Deftillation entweichenden Safe zur 
Heizung der Defen von außen verwendet werden, aber feine Luft in das Innere 
der Berlofungsfammer eintritt. _ Der Hauptunterſchied zwiſchen ihnen ift 
folgender: Beim Coppses Ofen find eine große Zahl Oeffnungen im oberen 
Theil der Seitenwände vorhanden, entfprechend einer ebenfo großen Zahl. von 
parallelen, fenkrechten Zügen, welche zwifchen je zwei Defen nach abwärts 
führen und in welche Luft zur Verbrennung der Gaſe eintritt, während die 
Flamme fchlieklih unter die Dfenfohle geht. Der Knab⸗Carves⸗ und 
Semet-Solvay-Dfen aber wird durch horizontal zwifchen je zwei Defen im 
Zickzack Hin» und hergehende Züge geheizt. 

Die ftehenden Defen nach Appolt's Syftem find ebenfallß zur Gewinnung 
von Theer ꝛc. eingerichtet worben, aber anjcheinend ohne viel Erfolg, weshalb 
wir fie nicht näher befchreiben werben. 


I. Mopdificirte Bienentorböfen. 


Zu diefer Grundform gehören die Meiler von Jones und von Black⸗ 
well, wo Theer und Ammoniak durch unterirdifche Röhren gefammielt wurden, 
während die Gafe durch den Quandelſchacht hinaufftiegen und nutzlos verbrannten. 
Wirkliche Bienenkorböfen mit Wiedergewinnungseinrichtung find die von Aitken 
und von Jameſon, welche einander fehr ähnlich ſehen. Witten bläſt in 
feinen Dfen Luft oberhalb des Koks ein, zugleicd) mit den von den Conden⸗ 
ſations⸗ und Wafcheinrihtungen fommenden Gafen,. und faugt die entwidelten 
Safe und Dämpfe nad) abwärts durch die Sohle des Dfens vermittelft dreier 
durchlöcherter Zugcanäle, welche fich in einen Hanptcanal vereinigen, ehe fie in 
die Condenſationsvorrichtung eintreten. 

Der Hauptzwed von Jameſon's Erfindung (Engl. B. 1947 und 5076, 
1882) war ber, die jchon vorhandenen Bienenkorböfen möglichft zu verwerthen 
und fie nur der Gewinnung von Theer und Ammoniak anzupafien. Er bringt 
eine Abfaugungsröhre mit Hahn unter der Ofenfohle an, außerdem zwei Hleinere 
Röhren, durd) welche die Safe und Dämpfe in pafienden Zeiträumen wieder 
zurücdgeführt werden. Der Dfen wird in gewöhnlicher Art gefüllt; fobald 
oben bie Entflammung eingetreten ift, läßt man die weitere Saugröhre langſam 
wirken und bewirkt jo ein allmäliges Abfaugen ber Safe und Dämpfe Da 
dies die Menge des Koks verringert und ihn zu weich macht, fo läßt Jameſon 
einen Theil oder da8 Ganze der abgefaugten Gafe und der Theerdämpfe durch 
bie Heineren Röhren in einen anderen Ofen eintreten, welcher fchon in einem 
weiter vorgeritdten Stabium der Verkokung begriffen ift, damit der Kohlenftoff 
der Safe und Dämpfe fi) in den Poren des fchon gebildeten Kofs abſetze, 
während der Wafjerftoff an der Oberfläche der Maſſe verbrennt oder entweicht. 
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Er befcjreibt auch nod) mehrere andere Ausführungsmethoden, 3. B. Zuſatz 
von feiner werthuollen Theile .beraubtem Iiheerpedh. 

Weiterhin jhlägt Jameſon vor (Engl. P. 5498, 1882), foldhe Kohlen 
oder Scieferarten, welche fich fonit ſchwer oder gar nicht verkoken laſſen, wie 
die auf den Halden aufgefpeicherte Staublohle, ebenfalls nad) dem Principe 
der theilweifen Verbrennung in einem dem Flammofenprincipe nachgebildeten 
Koksofen zu behandeln; etwa in der Art, daß eine Roftfeuerung und Flamm⸗ 
ofenfenerbrüde an feinen mobificirten Koksofen angebaut werden, jo daß die 
Flamme aus der Roftfeuerung über die dide Kohlenmaffe auf der Ofenfohle 
Hinwegftreichen und in den Kaminzug gelangen kann, während der Abſaugungs⸗ 
proceß für die Safe und Dämpfe in den Raume unterhalb der durchbrochenen 
Ofenſohle, auf der die verkokende Kohle liegt, vor fi) geht. Diejes Verfahren 
fol man auch zur Abröftung von Erzen behufs Gewinnung von Nebenproducten, 
und zur Darftellung ziemlic) reiner Kohlenfäure aus Kalkſtein, oder zu Subli⸗ 
mationsproceflen anwenden fünnen. 

Ausführliche Berichte über die Samejon-Defen giebt der Erfinder jelbft )- 
Er führt eine Reihe von Einwendungen gegen die Heizung: von Koksöfen von 
außen durch Safe an, welchem Verfahren er die Verbrennung des an ber Ober- 
fläche liegenden Koks vermittelft des nad) unten gerichteten Saugprocefles vor⸗ 
zieht. Wir wollen auf feine Theorien, denen fo viele Thatſachen wiber- 
ſprechen, nicht eingehen, um fo mehr, als feine eigenen Ideen über bie 
Verwendung der Koksofengaſe für andere Zwecke eingeftandenermaßen noch 
unklar waren. WW. Battinfon giebt als Durchſchnittsausbringen pro Tonne 
Kohlen nach diefem Verfahren an: 4,5 kg fchmwefeljaures Ammoniak, 36 Liter 
Del und 12000 Cubitfuß (336 cbm) Gas. Die Koften der Einrichtung, 
d. h. der neuen Theile, betragen 200 bis 400 ME. pro Dfen. Das Aus⸗ 
bringen an Koks ſei „eher beiler als in den gewöhnlichen Kolsöfen“, nämlich, 
50 bis 65 Proc. aus Kleinkohle von Northumberland, oder 671/, bis 70 Proc. 
aus Kofstohle von Durham (jedenfall8 weit geringer als aus geſchloſſenen 
Defen nach dem Typus von Coppée oder Carvos). 

In jenem 1885 gehaltenen Vortrage verbreitet ſich Jameſon ausführs 
(ih über die Gründe, warum fein Verfahren, obwohl e8 in die Hände ber 
tücdhtigften Praftiter fam und an vielen Orten ohne Rüdficht auf die Koften 
durchgearbeitet wurde, den von dem Erfinder und Anderen gehegten Erwar⸗ 
tungen nicht entiprochen habe. Dabei befchreibt er Modificationen, welche die 
Dfenfohlen Iuftdichter machen und das Gas beſſer abkühlen follen, um mehr 
Theer und Del zu gewinnen. 

Wir werben fpäter fehen, daß der in dem Jameſon⸗Ofen erzeugte Theer, 
welchen der Erfinder felbft als „Del“ bezeichnet, ganz und gar verfchieden vom 
Gastheer, nämlich ein Erzeugniß nieberer Temperatur ift, welches wefentlid) 
aus fetten Kohlenwafierftoffen, ähnlich dem Schieferöl und Braunlohlentheer, 
zuſammengeſetzt ift. Er hat aber weit geringeren Werth als die oben genannten 
Subftanzen, weil fein fpecififches Gewicht im Verhältnig zu ihnen jehr hoch 


ı) Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, p. 114, 228, 405; 1885, p. 314. 
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it, und es befteht wenig Ausſicht, ihn zur Darftellung von Brenn⸗ oder 
Scmierölen zu verwerthen. Die Ibee von C. E. Bell!), ben. Iamejon- 
Theer dadurch zu „verbeilern“, dag man ihn durch glühende Röhren leitet, 
muß man troß der Empfehlung von Armftrong?) für völlig unpraktiſch 
halten, wie wir. nod) jehen werden. Dieſer Theer bleibt alfo ‚ein. Gegenſtand 
von geringem Werthe. 

Unzweifelhaft ift. auch das Ausbriugen von Ammoniak aus den Jameſ on⸗ 
Oefen fein gutes, trotz intereſſirter Behauptungen, und jedenfalls geringer als 
aus geſchloſſenen Kolsöfen. Die Zulaſſung von Luft muß unbedingt ſehr ungünſtig 
in dieſer Beziehung wirken, obwohl die niedrige Temperatur des Ofens ſonſt 
der Ammoniakbildung gunſtig wäre. Jedenfalls wird ein Theil des Ammo— 
niaks direct verbrannt. 

Unfer Geſamniturtheil über den Jameſon⸗Ofen, von dem einige Zeit 
lang fo viel Aufhehens in England. gemacht wurde, kann alſo kein günftiges fein. 


Es ſei nur noch ein Verſuch in ähnlicher Richtung erwähnt. H. Hut- 
chinſon (Engl. P. 2843, 1883) glaubt nad) Belieben harten Kols und an 
Benzol reichen Theer erhalten zu können, indem er die Berbrennungstemperatur 
fchnell anfteigen läßt, oder aber weichen Koks und paraffinreichen Theer durch 
langjame Führung des Procefjes. Das erftere foll man bewirken durch Ein- 
führung von heißer Luft vermittelft zahlreicher Heiner Canäle in gewöhnliche 
Koksöfen, um die Verkofung zu beichleunigen und die Temperatur zu fteigern, 
wobei die Nebenproducte durd) Abzüge im oberen Theile des Dfens entfernt 
werden. (Daß ein unter foldyen Umftänden entftchender Theer ſehr „reich an 
Benzol“ fein jollte, ift jehr zweifelhaft) Er fchlägt auch vor, Heizgas oder 
Leuchtgas dadurch darzuftellen, daß man zugleich mit der Luft überhitzten Dampf 
duch ein durchbrochenes Rohr einleitet, welches im Mittelpuntte des Dfens 
inmitten der Kohle fteht. 

Unter allen Umftänden bleibt es eine unbeftrittene Thatjache, daß fein 
Koksofen der „offenen“ Art, wo Luft in die Verkokungskammer 
eingelaffen wird, einen dem gewöhnlichen Steintohlentheer ähn- 
lien Theer ergiebt, das heißt einen foldhen, welcher beträchtliche 
Mengen von Benzol, Naphtalin, Anthracen und anderen aroma- 
tifhen, zur Fabrikation Fünftliher Farbitoffe braudbaren Sub- 
tanzen enthält. 

Einige der Theergewinnungsöfen behalten bie Örundforn des Bienen- 
forbofens bei, aber in folcher Mobification, daß der Ofen ein gefchloffener 
wird, indem feine Luft eintritt, während Cheer und Ammoniak ausgegeben 
werben und die ganze Heizung durch das Rückſtandsgas geſchieht. Das gilt 
von einem der von Pernolet conftruirten Defen und auch von bemienigen 
von Klönne (D. R.⸗P. 25673). Diefer jagt bie Gafe von oben ab 
und heizt die Dfenjohle durch die nad) der Condenfation übrig bleibenden Safe, 

1) Engl. B.9510, 1884: außgedehnt auf Hohofentheer in Engl. P. 12681, 1884. 

*) Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, p. 451. 
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bis zu dem Punkte, wo Theer und Ammoniak möglichſt ausgetrieben find. 
Dann beginnt das zweite Stadium des Proceſſes, wobei man die Gaſe nicht 
in die Öydraulif, fondern in einen ſenkrechten Seitenzug leitet, indem zugleich 
etwas Luft von vorn in den unteren Theil des Dfens eingeleitet wird, und die 
theilweiſe verbrannten Safe fpäterhin durch vorgewärmte Luft vollftändig vers 
brannt werden. — Diefer Ofen bildet mithin ein Bindeglied zwifchen den 
offenen und ‚geichlofienen Koksöfen, fcheint aber Feine große Anwendung ge 
funden zu haben. nr 
Die einzige Möglichkeit, aud) Bienenkorböfen vortheilhaft auf Neben- 
probucte zu betreiben, fcheint darin zu liegen, daß man die Verkokung durd) 
theilweife Verbrennung der Kohle aufgiebt und die Oefen thatfächlich ganz wie 
Soppee’fche oder Carvos⸗Oefen durd) Heizung von außen betreibt. ‘Dies 
it bei einer Anzahl von Koksöfen auf der Zeche Shamrod in Weftfalen ge- 
ichehen. Die dort errichteten 12 Defen find in dem D-R.-P. von C. Otto& Co. 
und der Bergwerfögefellihaft Hibernia & Shamrod (Nr. 37280, vom 
21. März 1886) befchrieben. Diefe Defen haben die befannte Bienenkorb⸗ 
geftalt, find aber mit Canälen unter der Sohle verfehen, in welche da& gewonnene 
Gas und die erhigte Luft eingeleitet werden. In der Erhigung der Ber: 
brennungsfuft durch Regeneratoren, nad) dem Princip von Siemens oder 
einem beliebigen anderen, liegt der Kernpunft der Sache, weil ohne bieje Vor⸗ 
wärmung augenscheinlich die Defen nicht heiß genug gehen. ‘Die Negeneratoren 
(Lufterhiger) werden am bequenften in oder über der zwei Ofenreihen trennenden 
Band angebradjt; es liegen je zwei NRegeneratoren neben einander, wovon ber 
eine die Wärme der ihn durchftreichenden Verbrennungsproducte aufnimmt, 
während der andere die bei einer früheren Operation aufgenommene Wärme 
an die zur Verbrennung des Gaſes unter der Sohle nothwendige Luft abgiebt. 
Alle Stunden wird die Zugrichtung vermittelft Wechſelklappen umgefteuert, fo 
daß die beiden Lufterhiger ihre Functionen vertaufchen. Die fi in dem Innern 
des Ofens (der Verkokungskammer) entwidelnden Safe werden durch Deff- 
nungen in ben Scheiteln der einzelnen Defen abgefaugt, zuerft in eine gemein- 
fame Vorlage, dann durch Kühl» und Waſchapparate, und werden dann, alfo 
nad) Abſcheidung des Theers und Ammoniaks, durch diefelbe Pumpe unter die 
verjchiedenen Dfenfohlen gepreßt. Die Einrichtungen ähneln ganz ben für bie 
Soppee-Dtto’fchen Defen (fiehe unten) ausgeführten. — Mit dieſen Defen, 
welche eine Normalfüllung von 80 CEtr. Kohlen in 55 Stunden abtreiben, 
erhält man auf Zeche Shamrod 80 Proc. großftiidige Koks (das ift 12 bis 
15 Proc. mehr als bei dem alten Betrieb), 5 bis 6 Proc. Theer und 1 Proc. 
ſchwefelſaures Ammoniak; daneben pro 1000 kg Kohlen 244 ebm Gas. Die 
Dualität des Koks ift vortrefflich, durchaus ebenfogut wie desjenigen aus 
gewöhnlichen Bienenkorböfen. Diefer Umstand erfcheint fait befremdlich, da 
man von vornherein bezweifeln könnte, ob überhaupt durch bloße Sohlcanäfe bie 
nöthige Hite in den Defen erzeugt werden könnte. Aber die Erfahrung hat 
gezeigt, daß dies doch der Fall ift, und dies mag daher fommen, weil die Kohlen⸗ 
füllung von 80 Ctr. eine ziemlich Heine, und daher die Höhe des Kohlenkuchens 
eine ziemlich geringe ift. “Dabei ift die Garungszeit eine viel fürzere als. in 
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den alten Defen, und ift fomit das große Mehrausbringen ein reiner Gewinn, 
abgejehen von den Nebenproducten. Aber die Temperatur muß doch bedeutend 
unter derjenigen der horizontalen Defen (Coppée⸗- oder Carves⸗Syſtem) 
ftehen, denn der Theer ift ganz verjchieden von dem ber letzteren. Sein fpeci- 
fifches Gewicht weicht nur wenig von dem des Waſſers ab; er läßt ſich daher 
nicht gut waflerfrei machen und wurde zuerft nur durd) Verbrennen in den 
Dampfleffelfeuerungen verwerthet; in neuefter Zeit Hat man ihn auch zur 
Deftillation verwendet. 

Aus beftimmten Anfragen an competenter Stelle ergiebt es fi, daß die 
beichriebene Erfindung durchaus nicht den Sinn hat, etwas Beſſeres als. die 
Hoffmann-Dtto-Defen (jiehe unten) zu leiften, fondern nur den beftehenden 
Bienenkorböfen eine zwedmäßigere Form zu geben, was beiläufig kein billiger 
Proceg ift. Niemand würde daran denken, neue Bienenkorböfen zu bauen — 
ſchon aus dem einfachen Grunde, weil die Operation des Ausziehend des Koks 
aus den letzteren unvergleichlich viel beſchwerlicher als da8 mechaniſche Aus- 
drüden aus den horizontalen Defen ift, die außerdem viel heißer gehen und 
einen beſſeren Theer liefern. | 


II. Sheergewinnungdöfen nad) dem modificirten 
Coppée⸗-Syſtem. 


Einer der bemerkenswertheſten Oefen dieſer Claſſe iſt derjenige von Lür— 
mann, welcher ſich von allen anderen durch die ununterbrochene Arbeitsweiſe 
unterfcheidet ). Der Ofen, welcher gleich allen Coppée⸗Oefen einen engen 
Canal von mäßiger Höhe und bedeutender Länge (etwa 9 m) bildet, befteht zu 
zwei Dritteln feiner Länge aus einem Heiz⸗ und Verkokungsraume und zum 
(egten Drittel aus einem Vorrathsraume. Die Stirnfeite des erften Raumes 
ift durch eine Eolbenförmige Thür verjchloffen, welche abwechjelnd Hin und 
zurlic® bewegt wird. Die Beſchickungskohle fällt aus einem Fültrichter vor dem 
Kolben nieder und wird durd) ihn in den Ofen hineingeftoßen, wobei fie die in 
dem Dfen fchon enthaltene Beſchickung nad) dem anderen Ende zu jchiebt, wo 
fi) der fertige Kot anfammelt und durd) eine Entleerungsvorrichtung heraus- 
geichafft wird. Die Gafe und Dämpfe werden vom Mittelpunfte bes Ver⸗ 
kokungsraumes abgefaugt, paffiren eine Hydraulik und dienen nad) Condenfation 
des Theerd und Ammoniaks zur Heizung des Verkokungsraumes von außen. 
Die Dicke der Seitenwände ift auf 60 bis 75 mm verringert; die zahlreichen 
Scheidewände der Seitenzüge verfteifen fie genigend. Das Ganze fteht fort- 
während unter bebeutendem Drude in Folge der Wirkung des Kolbens; bie 
bei allen anderen Oefen unvermeidliche Abkühlung der Wände während des 
Beichidens ımd Ausleerens ift hier vermieden; da ſtets diefelbe Menge Kohlen 
in demjelben Stadium der Deftillation zugegen ift, jo bleibt die Menge und 
Beichaffenheit des Gaſes während des ganzen Procefjes conftant; die Einzel⸗ 


1) Wir entnehmen die Beſchreibung und Kritik diefes Ofens von Hüjfener, 
in „Stahl und Eifen“ 1882, S. 401, wo auch eine gute Zeichnung davon gegeben ift. 
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beiten der Conftruction find der Art, daß man nad, Belieben in dem ganzen 
Verkokungsraume eine fehr hohe Temperatur unterhalten fann. In Wolge 
biervon und des hohen Druckes hat man es möglich gefunden, in dem Lür⸗ 
mann-Dfen harten Schmelzkoks aus fehr magerer, anthracitähnlicher Kohle 
zu machen, deren Pulver jonft faft ganz werthlos ift; aber es ift befier, dieje 
mit ihrem halben Gewicht gewöhnlicher Kokskohle zu mifchen. Für Kokskohle 
ohne Zufag von Magerfohle eignet fich der Dfen nicht. — Aus dieſer Beſchrei⸗ 
bung würde hervorgehen, daß die Lürmann⸗Oefen die vollfommenften ihrer 
Art, wenigftens in Bezug auf den eigentlichen Verlofungsproceß, wären, und 
eine ftattliche Anzahl derjelben find wirklich in MWeftfalen erbaut worden; aber 
fie haben ihren Zwed nicht erfüllt und find wieder eingeftellt worden, da bie 
Qualität des Koks nicht zufriedenftellend war und der Entleerungsapparat 
große Uebelftände zeigte. — In der auf den Vortrag folgenden Discufjion !) 
macht LuUrmann geltend, daß fein Ofen mit den für gewöhnliche Kokskohle 
beftimmten Defen nicht concurriren folle, daß er ausgezeichneten Koks aus fonft 
zu diefem Zwecke ganz untauglicher Kohle erzeuge, daß ſich diefer Koks bejons 
derö gut (wie durch Zeugnifie erhärtet ift) für Cupolöfen eigne, und daß fein 
Dfen Theer und Ammoniak aus fonft nicht zum Verkoken brauchbarer Kohle 
liefere. — So weit e8 uns befannt ift, ift die Quantität und Qualität des 
mit Liirmann=Defen gewonnenen Theers und Ammoniaks noch nicht genauer 
unterfucht worden, und müſſen wir daher von ihrer weiteren Beſprechung 
abjehen. 

Otto'ſche Mobificationen des Coppoͤe⸗Ofens zur Theergewinnung find 
durch feine fpätere Annahme von Hoffmann’s Princip überholt, und follen 
deshalb Übergangen werben. Für die Defen von Herberg, R. von Solden> 
boff und andere zu diefer Claſſe gehörige verweifen wir auf die Patent: 
beſchreibungen und die Auszüge baraus in Dingler's Journal, da feiner der- 
jelben eine ausgedehntere Anmendung gefunden hat. 

Den größten Erfolg, was die in Deutjchland erbaute Zahl von Defen 
und bie damit erhaltenen Refultate betrifft, hat die uriprünglid) von Guft. Hoff- 
mann (die er nach Privatmittheilung des Herrn Th. von Bauer einer Idee 
befielben verdankte) patentirte Conftruction (D. R.⸗P. Nr. 18795) gehabt, 
weldye von Dr. C. Dtto & Eo. durd) eine Keihe von Zuſatzpatenten (S. 70) 
verbefjert worden if. Das Hauptprincip diefes Ofens ift eine Combination 
von Siemens’fchen Negeneratoren mit den gewöhnlichen Coppee»Defen, 
zugleich mit einer Anzahl von Berbefferungen in Einzelheiten. Die folgende 
Beichreibung diefer Oefen ift im Wejentlichen einer von Dr. Otto in „Stahl 
und Eiſen“, 1884, ©. 396 ff. gegebenen Befchreibung entnommen, mit ben 
durch die |päteren Patente bedingten Abänderungen; die Abbildungen ftammen 
von Gonftructionezeichnungen, weldye von Herrn Dr. Dtto freundlichſt zur 
Berfügung geftellt worden waren. 

Fig. 6 (a. f. ©.) ift ein Längsſchnitt durch die Mittellinie eined Ofens, 
dig. 7 (a. S. 79) ein Längsſchnitt durch die Seitenzlige zwiichen zwei Defen, 





It) Stahl und Eifen 1883, ©. 412. 
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Fig. 8 (a. f ©.) ein Querſchnitt durch eine Anzahl von Oefen, Fig. 12 
(a. ©. 86) ein Grundriß des Condenfationsapparates. Gleiche Buchftaben 
bezeichnen immer gleiche Theile in allen Abbildungen. 
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Die Defen find 9 bis 10m lang, 0,6 m im Lichten weit, 1,6 m hoch mit 
einer Conicität von O,1m; bie Entfernung von Mitte zu Mitte der Defen ift 
0,95 m. Statt der Deffnungen, durch welche in den gewöhnlichen Coppée⸗ 
Defen die Safe aus den Berlofungsräumen zuerft in die Seitenwände und 
dann in die Sohlcanäle ziehen, um dort zu verbrennen, fehlt hier jede directe 
Berbindung von Berlofungsraum und Wand. Außer den während des Bes 
triebes geſchloſſenen Beſchickungs⸗ und Entleerungsöffnungen a und b hat 
diefer Ofen nur zwei Deffnungen cc im Gewölbe, durch welche die bei dem 
Berkofungsproceß entwidelten Cafe entweichen können. In den Seitenwänden 
ift unter dem Widerlager ein Horizontalcanal d. angeordnet, welcher über den 
fänmtlichen Berticalzligen der Seitenwand hergeht und eine Verbindung dieſer 
Berticalziige ermöglicht. Jeder Sohlcanal ift in der Längsrichtung des Dfens 
durd) eine Scheidewand e in zwei gleiche Hälften f und g getheilt. Jede diefer 
Hälften fteht in Verbindung mit einem Regenerator % ober A, zur Erhitzung 
der zur Verbrennung des Gafes nothwendigen Luft. Dieſe Regeneratoren find 
lange Canäle, mit Steinen gitterartig ausgefegt und gehen unter der ganzen 
Dfengruppe her. Am Ende derjelben ftehen die Regeneratoren h und Ah, ver- 
mittelft einer Wechjelflappe entweder mit dem Luftzufrömungsrohr oder mit 
dem Schornftein in Verbindung. 

Wenn die Defen in Hige find und der Verkokungsproceß im Gange ift, 
fo entweichen die von den Kohlen ansgegebenen Safe durd) die Deffnungen cc 
in den Dfengewölben in die Steigrohre © und gehen von da in bie Vorlage |, 
indem das Bentil x geöffnet if. Aus ber Borlage I gehen die Gafe zur 
Sondenfationsanlage, wo fie in den Gaskühlern und Wafchern in fpäter zu 
bejchreibender Weife von Theer und Ammoniak befreit werben. Derfelbe 
Erhauftor, welcher die Gafe nad) den Condenfationsapparaten hingeſaugt hat, 
drückt fie jet wieder nad) den Defen zurüd in das Rohr m (Fig. 7), ımd zwar 
je nad) der Stellung der Wechjelflappe entweder in das Rohr n auf ber einen, 
oder in das Rohr 0 auf der anderen Seite der Ofenbatterie. Bei jedem Ofen 
communiciren die Röhren n und o mit den Bodencanälen f und g durch Heine 
Einlaßröhren p mit den Hähnen. 

Nehmen wir an, da8 Gas gehe durch das Rohr n auf einer Seite ber 
Dfenbatterie, jo ftellen wir die Wechjelflappe der Regeneratoren jo, daß die 
(durch einen Centrifugalventilator eingeblafene) Luft derfelben Seite durch den 
Regenerator h geht, welcher durch die Deffnungen rr bei jedem Dfen mit dem 
Sohlcanal f communicirt. So treten alfo fowohl Gas als erhitte Luft in 
den Sohlcanal f ein, und die Verbrennung beider findet theils in diefem ſelbſt, 
theils fpäterhin ftatt. Der Strom der brennenden Gaſe und des ſehr heiken 
Berbrennimgsprodnttes geht durch die parallelen Verticalzlige s nach oben in den 
Horizontalzug c und von da durch die parallelen Verticalzüge s, abwärts im 
den Sohlcanal 9, aus welchem die num vollitändig verbrannten Cafe durch den 
Generator %, hindurch zum Kamin entweichen und auf dieſem Wege ihre Hige 
an das Gitterwerk von Steinen abgeben. Nach einer beftimmten Zeit, etwa 
in einer Stunde, werden die Wechſelklappen umgeftellt und der Gasftrom geht 
nun in der umgelehrten Richtung: das Rückſtandsgas ans der Kondenfation 

Runge-Köbler, Eteinfoblentbeer. 6 
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geht in das Rohr 0, die Luft in den Regenerator h,, die Verbrennung findet 
in dem Sohleanale g ftatt, die Producte ziehen durch die Verticalgüge sı nach 
oben nach c und von da durd) die Berticalzlige s nad) unten nad) f, un fchließ- 
[ich durch) den Regenerator A in den Kamin zu entweichen. 

Otto hebt hervor, daß bei der jchlechten Wärmeleitungsfähigfeit des fener⸗ 

feften Materiales die Lufterhigung in Siemens’ Regeneratoren mit wechſelnder 
Zugrichtung ungemein viel raſcher und Höher vor ſich gehe, als durch mehr- 
räumige Conftructionen, bei denen die heißen Berbrennungsproducte auf der 
einen, und die zu erhigende Luft in umgelehrter Richtung auf der anderen 
Geite einer Ziegelwand geht ?). In den. Otto'ſchen Regeneratoren fommt die 
Lufttemperatur auf über 1000, und hierdurch wird es ermöglicht, daß von 
den aus der Condenjation fommenden Rüdftandsgafen, trogdem fie durch bie 
Abſcheidung des Theers an Heizkraft verloren haben, nur ein gewiljer Theil 
zur Durchführung des Verkokungsproceſſes gebraudt wird. Wollte man alles 
Gas verbrennen, jo würden die Defen viel zu heiß gehen; man hat pro Tag 
und Ofen nod) einen Ueberſchuß von 200 cbm Gas, den man anderweitig ver- 
werthen Tann. Bei einer normalen Ladung von 115 CEtr. trodener Kohlen 
pro Ofen ift die Verkokung in 48 Stunden beendigt, häufig aber früher, fo 
daß man weniger Gas zuführen muß, um die Garungszeit auf 48 Stunden 
zu bringen. Da fowohl Gas als Luft eimgeblafen wird, jo hat man die Regus 
lirung des Proceſſes ganz in der Hand. 
Die Qualität des Koks ift eine ganz vorzüglihe. Das Ausbringen ift 
bedeutend höher als früher von bderfelben Kohle mit Coppée⸗Oefen ohne 
Gewinnung der Nebenproducte. Auf Kohle mit etwa 10 Proc. Feuchtigkeit 
berechnet, war e8 früher 61 Proc., jegt aber 68 Proc., aljo auf trodene Kohle 
berechnet früher 67,7 Proc., jest 75,56 Proc. Otto erklärt diefes höhere 
Ausbringen durd den abfoluten Luftabjchluß, der durch das dichte Verſchmieren 
bei gleichzeitigem geringem Weberdrud im Ofen erzielt wird. 

Die Temperaturmefungen mittelft eines Graphitpyrometers von Steinle 
& Hartung, controlirt mit Metalllegirungen, ergaben im Sohlcanale 1200 
bi8 1400°, in den Seitenmwänden 1100 bi8 1200°, im Regenerator bei Beginn 
der Ruftzuftrömung 10000, am Ende derfelben 720°, im Kamine 420°. 

Die ursprünglichen Otto' ſchen Defen haben im Laufe der Zeit noch 
eine Reihe von Berbeflerungen erfahren, welche hauptjählih auf eine gleich— 
müßigere Bertheilung der. Wärme auf den ganzen Ofen, und fomit auf ein 
fchnelleres Garen der Beſchickung, ſowie die beſſere Haltbarkeit des Mauerwerkes 
abzielen, und patentamtlic) gejchügt worden find. Es wilrde den Rahmen 
diefed Werkes weit überſchreiten, wollten wir näher auf diefe Berbeflerungen 
eingehen, fie im Einzelnen befchreiben und Zeichnungen der neneften Conftruc- 
tionen bringen. Wir mitffen uns mit dem Hinweis auf die weiter oben ge⸗ 
gebene Patentlitteratur begnügen, aus welcher alle Einzelheiten zu ent 
nehmen find. 

Nenerdings hat indefien die Firma Dr. C. Otto & Co. in Dahlhauſen 


1) Simon (j. unten) wideripricht diefer Anficht. 
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an ber Ruhr ſich einen neuen, liegenden Kolsofen!) patentiren laffen, bei 
welchem fie das Regenerativſyſtem verläßt und eine Gasfeuerung von unten 


ig. 9. 


eingeführt hat. Dieſe Defen, von welchen bis Ende 1897 bereits 400 Stüd 
im Betriebe waren, libertveffen nach freundlicher Privatmittheilung des Herrn 


Generaldirector 
Hilgenſt ock bezug⸗ — 
lich der Leiſtung die 
früheren Conſtruc⸗ 
tionen um ein — 
Bedeutendes. Die 
größere Leiſtung iſt 
darin begrundet, daß 
die Wärmezufuhr bezw. sErzeus 
gung in der ganzen Länge des 
Difens erfolgt; bie Luft für die 
Brenner wird in der einfachiten 
Weiſe in den Fundamenten an- 
gemwärmt, fo daß ein Verluft an 
Wärme in den Boden nicht ftatt 
findet. Die Luft braucht nicht 
eingeblafen zu werden und das 
Gas Hat nur geringen Druck, fo 
daß die Bedingungen für die 
Schonung der Nebenproducte ger 
währleiftet find. BEE EEE 

Die Zuführung der Gafe bei 
diefem Kofsofen gefchieht mittelft 


Big. 10. 


gig. 1. 


) D. RP Nr. 88200 vom 8. December 1895. 
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einer unterhalb ded Ofens in Canälen zugänglich angeordneten Rohrleitung, von 
weicher aus das Gas durch Ditfen von unten in die Heizcanäle eingeführt 
wird. Wie die Abbildungen, Fig. 9, 10 und 11 (a. v. ©.) zeigen, werden 
die Fundamentmauern zwedmäßig parallel zur Tängsare der Defen angeordnet 
und für je zwei Defen abgewölbt. Die in dem Fundamentmauerwerk vor- 
gejehenen Gänge und Canäle find von ſolcher Größe, daß fie von dem 
Bedienungsperfonale bequem begangen werden können. Im diefen Gängen 
liegen die mit Düfen in die Heizcanäle münbenden Gasleitungen g; zweck⸗ 
mäßig verforgt jede Gaszuführung etwa vier Wandcanäle. Die Zahl ber 
durchgehenden Verticalwände so ift fir die Zwangläufigkeit der Heizgafe im der 
Zwiſchenwand maßgebend. 

Die Zuführung der VBerbrennungsluft kann durch eine entſprechende Oeff⸗ 
nung vor jeder Gaspfeife durch injectorartiges Mitreigen gefchehen, was anı 
einfachften ift, oder auch durch Ruftcanäle. In Iegterem Falle wird die Luft 
zwedmäßig für jeden Ofen durch befondere Pfeifen p aus ber Leitung Z ein- 
geführt. Zum Anheizen dient ein Nebenventil v1, durd welches die Gaje bei 
geichloflenem Ventile v in die Heizcanäle treten. Dadurch, daß die Regelung 
der Önseinführung bequem in den Sundamentgängen zu bewirken ift, läßt fich 
eine gleichmäßige Bertheilung der Wärme auf den ganzen Ofen, aber audı 
die ſtärkere Erhigung einzelner Theile, z. ®. der Köpfe, erzielen; doch kann 
nirgends eine zu ſtarke Erhigung vorkommen, da die Heizgaſe über die ganze 
Dfenlänge vertheilt werden. Das gleichhmäßigere und fchnellere Garen der Defen 
und bie Haltbarkeit de8 Mauerwerkes find die unmittelbaren günftigen Folgen. 

Insbefondere wird durd) die Zuführung des Gafes von unten. mitteljt 
zugänglicher Leitungen eine vortheilhafte Beheizung erzielt, indem die Höhere 
Erhigung unmittelbar im unteren SCheile des Ofens ftattfindet. Würden um: 
gefehrt die Düſen oben in die Kanımer münden, fo wäre die natürliche Folge, 
daß der obere Theil des Ofens, wo fi) die angefammelten Gafe befinden, 
ftärfer beheizt, und in Folge deflen die in den Gaſen enthaltenen Nebenproducte 
zum Theil zerftört wilden. Wichtig ift aud), daß die Gasleitung in den 
Sundamentcanälen völlig geſchützt Liegt und daß die Wartung und Reinigung 
nicht wie bei den über ben Defen liegenden Leitungen das Arbeiten auf den 
Defen erfchwert. Die Yundamentcanäle dienen zugleid, zur Vorwärmung ber 
neben den Gasdüſen eintretenden Luft und bieten fomit ein Mittel zur Aus- 
nugımg der nad) umten abfließenden Dfenwärme. 

Da die Heisgafe in Folge der Vertheilung der Heizung auf die. ganze 
Dfenlänge einen kürzeren Weg nehmen, als bei anderen Ofenſyſtemen, fo 
herrſcht weder an der Eintrittöftelle dev Gaſe großer Druck, noch an der Austritté⸗ 
Öffnung ein erhebliches Vacunm. Im Folge defien treten durch Fugen und 
Riſſe weder Heizgafe in den Ofenraum, nod)-umgefehrt; deshalb werden mehr 
Nebenproducte gewonnen und das Dfengas ift weniger mit Heizgaſen vermiſcht, 
10 daß es höheren Heiz» und Leuchtwerth befigt. ' 

Der Betrieb diefer Defen hat die gehegten Erwartungen übertroffen ; die 
Garungszeit ift eine kürzere, als bei den Defen mit Regenerativfeuerung, der 
erforderliche Zug ift um 2 mm geringer, die Reinheit der Dfengafe. ift 85 bis 
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90 Proc., demnach erheblich größer als bei Regenerativöfen. Die Leiftung 
der Defen pro Tag und Dfen ift größer als irgend eine bisher erreichte. 


Die Condenfationseinrihtungen der DttosDefen find durch 
Fig. 12 (a. f. S.) verdeutlicht. Das Gas ſtrömt zuerft in dem Rohre E nach den 
ftehenden eijernen Gylindern AA. Im diefen befinden fich eiferne Röhren, 
welche in Dedel und Boden der Eylinder befeftigt find. Auf dem Deckel ift ein 
weiterer Cylinderaufjat angebracht, in welchen kaltes Waſſer fließt, das durch 
die Röhren nach unten ftrömt und das dazwiichen durd) nad oben ſtrömende Gas 
abkühlt. Das von dem erften Gasfühler unten abfließende Wafler fließt bei 
dem zweiten oben ein und fo fort, während das Gas den entgegengefegten Weg 
nimmt. Dieſes hat in dem aus dem Dfen führenden Steigrohre i eine Tempe⸗ 
ratur von 600 bis 700°, in der Vorlage J 200 bi 400°, je nad) der Ent- 
fernung vom Steigrohre, vor den Gaskühlern 75 bi8 120°, hinter denfelben 17 
bis 30%. Im den Kühlern AA verliert bad Gas einen großen Theil des 
Theerd und etwa 75 Proc. des Ammoniakwaſſers. An Kühlwaſſer braudjt 
man etwa 5cbm pro Ofen und Tag. 

Aus den Kühlern AA wird das Gas durch Erhauftoren BB abgefaugt 
und in die Gaswaſcher (Scrubber) CC gebrüdt. Diefe find ftehende eiferne 
CHlinder oder Thiirme, welche eine große Zahl durchlöcherter horizontaler 
Zwifchenwände in Abftänden von 1Ocm enthalten, über welche Wafler herab» 
fließt, während das Gas auffteigt. Das Ammoniak wird hier herausgewafchen; 
das Gaswafler läuft am Boden ab und kann immer wieder hinaufgepumpt 
werden, bis e8 ſtark genug ift. Mehrere Wafcher find in ber Art mit einander 
verbunden, daß das Gas zuerft in dem mit der ftärkiten Flüſſigkeit gefpeiften, 
und zulett in dem mit frifchem Waſſer gefpeiften auffteigt. Hier werben bie 
legten 25 Proc. Ammoniak zugleich mit ziemlich viel Theer condenfirt. Die 
Temperatur des jett zu den Defen zurückkehrenden Gaſes ift 13°. Wie oben 
erwähnt, kann mar nicht alle Gas zur Heizung der Defen verwenden, und 
fpeichert den Ueberfchuß in dem Gasbehälter D auf, um ihn zur Beleuchtung, 
zur Heizung der Dampfkeſſel oder fonft wie zu verwerthen. Diefer Gas: 
behälter fpielt auch eine wichtige Rolle zur Egalifirung des Drudes und zur 
Verhütung von Schaden durch zufällige Explofionen, in welchem Falle nur 
etwas Waſſer unter der Glode hervorgetrieben wird. 

Die Zufammenfegung des Gafes in einem Specialfalle (bei der Zeche 
Biuto) war: 

Feudt Trocken 


Benpolbampff . . . 0,60 0,61 Bolumprocent 
Hethylen, GH, . . 1,61 1,63 n 
Schwefelwafierftoff.. . 0,42 0,43 n 
Kohlenfäure. . . . 1,39 1,41 n 
Kohlenoyd . . . » 6,41 6,49 n 
Waflerftoff . - . . 52,69 53,32 n 
Methan, CH, . . . 36,67 36,11 n 


BWafler -. . ». » . 121 — 
100,00 100,00 Volumprocent. 





86 


Herkunft des Steinlohlentheers. 


di 9 


Koften der Otto⸗Oefen. 87 


Ein ſolches Gas hat etwa die halbe Reuchtkraft von gutem Leuchtgaſe aus 
Retorten, und kann mit entiprechend großen Brennern ganz gut zur Beleuch⸗ 
tung benußt werden. In Weftfalen verwendet man es weſentlich zur Heizung 
der Dampftefiel, zugleich mit der Abhige aus ben Regeneratoren, deren Luft 
noch mit 4200 in den Schornſtein entweicht. 


Der Theer und das Gaswaſſer werden durch Abſitzen in großen Behältern 
geſchieden. Wenn das Gaswaſſer nicht. concentrirt genug zum Verkauf oder 
zur Deftillation ift, fo wird e8 immer wieber in den Gaswaſchern verwendet, 
bi8 e8 auf 3.bi8 31/50 Beanme — 1,7 bis 1,8-Proc.-NH, angereichert ift. 
Weftfälifche Kohle giebt etiwa 14 Proc. Gasmwafler von 3% B. — 1t ſchwefel⸗ 
faures Ammoniak auf 100 t Irodene Kohle. Im Saarbriüdener Reviere bekommt 
man nur 0,7 bis 0,8 Proc., in Niederfchlefien 0,8 bis 0,9 Proc., in Ober- 
fchlefien 1,3 bis 1,7 Proc. ſchwefelſaures Ammoniat vom Gewicht der Kohle. 

Das Ausbringen an Theer ift ſehr verfchieden nach der Beichaffenheit der 
Kohle und der Art der Kühlung; es ſchwankt etiwa von 2 bi8 31/,t auf 100t 
Kohle. Folgende Analyjen wurden im April 1886 von Theer aus derfelben 
Kohle gemacht, welche einmal (A) in einer Gasfabrif in gewöhnlichen Netorten, 
ein anderes Mal (B) in Otto'ſchen Koksöfen deftillirt worden war. 


A. B. 
Gastheer Zechentheer 
Waſſer... .. 2,9 2,2 
Leichtol big 200° . 2.40 3,4 
Anilindenol . . . . 0,92 1,1 
Auflöfungsnapfta . . 0,20 0,32 
Kreofotöl -. . 2.86 14,5 
RohNaphtalin . . . 7,4 6,7 
Anthracnöt . . . -. 174 27,83 
Reins-Anthracen . . . 0,60 0,70 
Beh . nn. 584 44.4 
Keohlenſtoff 2. . 15-25 5—8 


Die Koften der Theer- und Ammoniakgewinnung find nicht erheblich. Sie 
beftehen im Wejentlichen aus ben Koſten für das Pumpen der ziemlich bebeu- 
den Menge von Kühlwaffer und des Ammonialwaſſers; Arbeitslohn und Repa- 
raturen find unbedeutend. 

Folgende Angaben über die Koften der Erbauung und des Betriebes von 
Dito-Regenerativöfen find uns von Herrn Dr. Dtto jelbft mitgetheilt worden. 
Die Baukoften variiren natürlich fehr nach der Localität. Durchſchnittlich kann 
man fie = 3050 Mk. pro Ofen für diefe felbft, und 6000 ME. pro Ofen 
für die Condenfation incl. Gasbehälter, Feldmann ’ichem Deftillationsapparat, 
Mafchinen, Bumpen und Erhauftoren in duplo, und maffiven Gebäuden an- 
nehmen. Cine Batterie von 60 Defen verkokte in einem halben Jahre 3073 
Bagenladungen Kohle a 10t und ergab daraus: 
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Preis pro 100kg 
915 245 kg Theer (ca. 3 Proc) . . . . Mt. 2,80 = Mi. 21 050,63 
313 446 „ fchwefelf. Ammoniak (1,02 Proc.) ,„ 23,00 = „ 72092,58 
Me. 93 143,21 
Hiervon geht ab: 
Preis pro 100 kg 
Schwefelſäure 313 446 be Bu Mt. 3,80 — Mt. 11910,95 


Löhne . . . . .. 9326,26 

Schale. 2 2 rer 5 2336,97 
Diverfe Materialien. . . 000257150 Mi. 26 745,68 

Bleibt fiir ſechs Monate ein Sein ei Theer und 
Ammoniak von . . » .. Mi. 66397,52 


Desgl. für zwölf Monate ditto ee 2 een 132795,06 


Alſo pro Ofen wurden jährlich 10201 Kohle verkokt und pro Tonne 
Kohle ein Gewinn von ME. 2,16 für Theer und Ammoniak gemadt. 


Wir haben weiter oben bereits erwähnt, daß die Idee der Vereinigung 
Siemens'ſcher Regeneratoren mit Coppée⸗Oefen TH. v. Bauer zufommt. 
Die weitere Entwidelung des Syftems, wie fie im Borftehenden befchrieben 
worden ift, ift das Verbienft C. Otto's. 

Bon Th. v. Bauer felbit ift das Syſtem in ganz anderer Weife, miit 
Verlaſſung des Coppée⸗Ofens, ausgebildet worden, namentlich weil die Otto’- 
ſchen Eonftructionen der großen Anlagekoſten wegen fih nur fiir gut badende, 
viel Theer und Ammoniak gebende Kohlen eignen. Dies führte Bauer zu 
der Eonftruction von billigeren Defen, nad dem verticalen Princip, aber mit 
bogenförmiger, die Entleerung erleichternder Sohle (D. RP. Nr. 28 530 und 
Zufäte). Von diefen Defen find feit. 1884 mehrere hundert Stiid erbaut 
worden, 3. B. in Creuzot, wo 50 Proc, Anthracit mit 50 Proc. Badkohle von 
St. Etienne verarbeitet werden, während man früher nur 20 Broc. Anthracit 
zufegen konnte. Weiterhin hat Bauer dann dieſes Brincip in freisfürmig 
geitellten Dfenbatterien ausgebildet, in drei Typen, nämlich liegenden Defen 
für Settfohlen, halb liegenden fir Halbfette Kohlen und ftehenden Defen für 
wenig badende Kohlen ?). 

Die Idee war dabei die, nicht bloß Kohlen verfchiedener Qualität zu ver» 
arbeiten, fondern aud) die Gewinnung von Theer und Ammoniak jeder Zeit 
nad) Belieben ein- und ausſchalten zu können, wodurch man zugleich die theure 
Anlage von doppelten Einrichtungen, die font zur Bermeidung von Betriebs⸗ 
ſtörungen ftattfindet, umgehen kann. Man kann daher bei wenig badenden 
Kohlen die Nebenproducte, wenn man will, nur in der erften Periode ber 
Arbeit aufſammeln, wo fie viel veichlicher al8 im fpäteren Stadium auftreten. 

Bon ähnlichen Gefichtöpunften wie Th. von Bauer geht auch J.W. Nein⸗ 
haus?) bei feinem Koksofenſyſtem (D. R.P. Nr. 94016 vom 19. Januar 


2) Glaſer's Annalen 1887, 21, Nr. 245. — *) Ber. deß Aachener Bez.» Ber. 
deuticher Ingenieure über die Berfammlung vom 2. Febr. 1898 in Aachen. 
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1897) aus; gleichzeitig vermeidet er durch geeignete Wärmeeinfuhr und Vers 
theilung das Ungarbleiben der Kolskuchenköpfe volftändig. 

Zu diefem Zwede liegt die erfte Zunge des Heizcanales (fiehe Fig. 13) . 
bei den Berbrermungspunften a auf beiden Seiten des Ofens nur 200mm 
von der Kopfwand entfernt, während bie übrigen Zungen 550 mm von eins 
ander entfernt liegen. Es wird hierdurch bewirkt, daß die Feuergaſe, che fie 
in bie Längswand eintreten, zunächft ben äußerten Kopf der Wand beftreichen 
und biejen fcharf heizen. 

Mit Rüdfiht auf die an den Köpfen der Defen ftatthabende Wärme 
ausſtrahlung ift durch die Verengerung des Zuges an jener Stelle der Temper 


Big. 18. 


raturunterſchied ausgeglichen, fo daß nad) erfolgter Ausftrahlung die reftirende 
Wärme immer noch der in der Mitte des Ofens herrſchenden Wärme gleich 
it. Außer der Vermeidung der Kolskuchenköpfe wird hierdurch auch noch eine 
vollftändig gleichmäßige Dehnung der ganzen Ofenwand bedingt, wodurch die 
Haltbarkeit, fowie das Dichtbleiben der Defen bedeutend erhöht wird. Dem 
Dfen Syftem Neinhaus wird ferner nachgerühmt, daß er lüngere Zeit als 
gewöhnlicher Dfen, d. h. ohne Gewinnung ber Nebenproducte arbeiten Tann, 
ohne dadurch für die Zwede der legteren untauglich zu werden. Da die Zur 
führung von Gas und Luft bei jeder Verbrennungsfammer eines Dfens genau 
regulirbar ift, fo ift größtmöglichfte Ausnugung der Abhige durch Abgabe an 
Dampffefjelanlagen ıc. garantirt. 

Bei fat allen Kolsöfen mit fenfrechten Wandcanälen läßt die Heizung 
der oberen Wandpartie, und demgemäß die Leiftung der Defen noch jehr viel 
zu wünfchen übrig. Der obere Theil der Kohleufullung erhält weniger Wärme 
als der untere; der Kols wird folglich) oben weniger gut und die Garungszeit 
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ift länger als unten. Die Ofenleiftung fällt alfo nicht nur qualitativ geringer 
aus, fondern auch quantitativ, und zwar ift die Mlinderleiftung des Dfens um 
. jo größer, je mehr die Öarungsgeiten in dem unteren und oberen Ofenraume 
differiren. . Um auch diefem Lebelftande abzuhelfen, ift bei dem Neinhaus- 
Dfen die Heizung nur von oben angeordnet; die Heizgasvertheilungsleitung 
liegt alfo oberhalb der Defen und das Heizgas, fowie auch die. vorgewärmte 
BVerbrennungsluft werben den verfchiebenen Brennerfammern dur) Düſen⸗ 
rohre zugeführt: (Vergl. Hierzu die Nachtheile der Röhrenanordnung über 
den Defen, fowie die Beheizung derjelben von oben, welche Hilg enfiod 
[S. 84] hervorhebt.) 

Die Berbrennungsluft wird durd) den Kamin angefaugt und ift, wie das 
Heizgas ſelbſt, bei jeder Kammer durch einen Hahn regulirbar. Die ganze 
Berbrennung ift daher in allen Theilen des Ofens vermittelft des Drfat’fchen 
Apparates genau zu rveguliren. 


III! Sheergewinnungsöfen nad dem modificirten 
Ä Garve3-Spitem. 


In dem einleitenden Theile dieſes Capitels haben wir von den früheren 
Stadien diefes Verfahrens gefprochen, nämlich von den Defen von Knab, 
Sarves, Bauwells-Dubodhet und Pernolet. Seitdem erft durd) 
A. Smith, dann durch H. Simon u. 4. die Aufmerkſamkeit auf den zweifel- 
lofen Erfolg der Sarves-Defen gelenkt worden ift, find eine ganze Menge 
„modificirter“ Defen diefes Syſtems aufgetaucht, wie die von Hüffener, von 
Sarves ſelbſt (da8 „Simon-Carves*-Eyftem), Ruppert, Semet 
& Solvay, Seibel, der Öottesberger Kohlen- und Kofsgefellfchaft ꝛc. 
(vergl. Berzeihniß ©. 69). 

Die meiften biefer neuen Conftructionen haben nur beſchränkten Erfolg 
gehabt und wir werden daher nur jene Defen bejchreiben, welche weitere Ber: 
breitung gefunden haben, nämlich den von A. Hiüffener, den von Simon— 
Carvs, beide beruhend anf vorgängiger Erhitzung der Verbrennungsluft, 
jowie den neuerdings zu immer größerer Anwendung gelangenden Semet⸗ 
Solvay-Dfen. 

Die Carves-Defen find 1883 durch die Einführung von Regenera⸗ 
toren I) bedeutend verbeflert worden und wir beſchränken une hier auf die Be- 
ſchreibung diefer neuen Conftruction. Fig. 14 bis 18 zeigen diefe Einrichtung. 
Big. 14 ift ein Längsfchnitt durch einen Verkokungsraum und Querſchnitt 
durch die äußeren Luft und Nauchcanäle nad) der Linie «PP, Fig. 16 
(a. ©. 93). Fig. 15 (a. ©. 92) ift ein Rängsfchnitt durd) die Scheidewand 
der Defen nach der Linie 90, Fig. 16. Fig. 16 ift ein im verjchiedenen Höhen 





) Patentirt von H. Simon, als Mittheilung von François Carvéès, 
Engl. PB. 554, 1888. Die im Tert gegebenen Abbildungen ſtammen theils aus der 
Batentbefchreibung, theil8 von unpublicirten Detailzeihnungen, welde wir der Güte 
des Herin Henry Simon verbanten. 


Modificirte Garves»Defen.' 


9 
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geführten Horizontalſchnitt der Defen und Züge, Fig. 17 (a. f. ©.) theils Vorder⸗ 
anſicht, theils Querſchnitt, Fig. 18 (a. f. S.). ein Horizontalſchnitt der Raud)- 
amd Suftcanäle in Heinerem Maßſtabe. Man bemerke die Berkofungsräume AA 


Big. 16, 
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(45 bis 50cm weit), die Feuerung B mit dem Zugcanal C, welcher von de 
nad) dem anderen Dfenende führt, wo er ſeitlich in den in der Seitenmauer des 
Ofens angebrachten Canal C, einmündet. Bon hier geht e8 aufwärts nad) 


Big. 17. 


dem oberen Theil der Mauer, dann abwärts 
im Zidzad und nun in dem gejchleiften Canal 
Oz in die äußeren Rauchcanäle Cz C.. Wic 
man aus dem Grundriß Fig. 18 fieht, er- 
firedten ſich diefe Canäle entlang der ganzen 


Dfenbatterie, indem jeder Canal an einem” 


Ende gefchlofien ift und am anderen Ende 
mit den Kaminen DD, communicirt. Die 
Canäle C, communiciren abwechjelnd mit den 
Canälen Oz und C,, fo zwar, daß die Ber- 
brennungsgaſe der einen Hälfte der Defen in 
den Canal Cy, und diejenigen der anderen 
Hälfte in den Canal C, abziehen, und4daß 
der Abfluß der Gaſe nad) den Kaminen DD, 
n beiden Canälen in entgegengejeßter Rich- 
tung geſchieht. Ein Luftcanal E erftredt ſich 
zuerft entlang der äußeren Seite von C,, geht 
dann bei E, zwiſchen den beiden Raucjcanälen, 
kehrt um und geht bei E, entlang der anderen 
Seite von Op. Bon bier zweigen fid) von 
dem Luftcanale Seitencanäfe Es nad) jeder 
Verkokungskammer ab und gehen unter C 
hindurch bis zu der Feuerung B, mit der fie 
durch) die Oeffnungen Z, E, communiciren. 


sh 
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Man fieht mithin, daß die atmofphärifche Luft, weldhe in den Canal E 
bei Ey eintritt, in diefem in Berührung mit den heißen Wänden von CT, und 
Oz fortftreichen und fchlieglich durch Z, gehen muß, um dann ftarf erhigt durch 
die Zweigeanäle Z, in die Feuerungen der einzelnen Defen einzutreten, wo fie 
zur Verbrennung des Heizgafes dient. In manchen Fällen unterhält man die 
Berbrennung des Gafes durd) ein Meines Feuer auf dem Rofte in B. In F 
freicht die Yuft in der zu dem Gasftrome im C, entgegengefegten Richtung, und 
in EZ, entgegengefett zu dem Gasftrome in C;, jo daß in beiden Fällen die 
falte Xuft in Berührung mit den am meiften abgefühlten Theilen des NRaud)- 
canals fommt und die Wärmeabgabe in wirkfamfter Form erfolgt. Da die 
Luft fchon bei ihrer Paſſage durch FE, bedeutend erhigt wird, fo kann fie bei 
ihrer Paflage durch Z,, welcher Canal ein wenig in Berührung mit dem Ofen- 
mauerwerk kommt, keine merkliche Menge Wärme daraus abforbiren, und felbft 
diefe Heine Abjorption fann man ganz vermeiden, wenn man die Canäle fo 
anorbnet, daß fie mit dem Ofenmauerwerk nur bei ihrer Einmündung in Ber 
rührung kommen. | 

Die heiße Luft tritt in die Feuerung durd) die Deffnungen Z, und A, 
ein, welche legtere ganz nahe an der Einmündung 7’ für das Heizgas ift, das 
durch das Rohr Fi} zuftrömt, während die Deffnung EZ, dazu dient, um nad 
Bebirfniß dem Heinen Feuer auf dem Roſte Luft zuzuführen. Der Heißluft 
canal wird am beften in der Stirnwand der Oefen hinauf geführt, wie es bei 
E, gezeigt ift, um bei E, oder an einem anderen paflenden Punkte mit dem 
oberen Theile des Zuges C, zu conımuniciren, fo daß ein Theil der dort ein» 
tretenden heißen Luft die Verbrennung von etwa nod) vorhandenen unvollftändig 
verbrannten Gaſen bewirken kann. Die von den Defen abdeftillirenden brenn⸗ 
baren Safe entweichen durch G und werden durch pafjende Röhren zu irgend 
einem der befannten Apparate zur Condenfation und Entfernung von SCheer 
und Ammoniak geführt. Das rüdftändige Gas wird dann ganz oder theilweife 
zur Heizung der Kolsöfen verwendet, zu welchen Zwecke man e8 entweder 
durch das Mohr F, und das Mundſtück F’ direct in die Feuerung B einführen 
fann, oder man wärmt es zuerft vor durch) Paſſage durch ein in ober dicht bei 
den Zügen O, Cs belegenes Rohr. Da jedoch die Menge des Heizgafes nur 
Hein iſt im Berhältniß zu der der Berbrennungsluft, fo ift in den meiften Fällen 
der durch feine Vorwärmung erzielte Bortheil nicht groß genug, um die weiteren 
Koften und größere Complication eines Erhitungsapparates dafür zu rechte 
fertigen. 

"ie man aus Fig. 18 fteht, Tann man die Rauchgaje, ehe fie durch die 
Kamine D entweichen, erft durd) die Züge HI von Dampfkeſſeln, Berdampfungs- 
Pfannen u. f. w. gehen laſſen, um die Abhitze noch beſſer auszunugen. 

Das Batent ſchließt noch eine andere Modification ein, wobei nur ein 
äußerer Rauchcanal vorhanden ift, in welchen alle Canäle der einzelnen Defen 
einmünden, und auf befien beiden Seiten Yuftcanäle jo angeorbnet find, daß die 
äußere Luft in entgegengefeßter Richtung zu dem Strome der Rauchgafe ftreidht. 
Bei einer weiteren Modification find feine befonderen Luft⸗ und Rauchcanäle 
vorhanden, fondern biefelben Canäle dienen abmwechjelnd zur Aufnahme der Hitze 
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von den Rauchgafen und zur Abgabe derfelben an die Speifeluft, ähnlich wie 
in den (von Hoffmann u. Otto für die Coppoe⸗Oefen angewendeten) 
Siemens-⸗-Regeneratoren. 

Der Erfinder legt beſonderes Gewicht darauf, daß er die Regenerator⸗ 
canäle außerhalb der Oefen angelegt hat, nicht in den Wänden der letzteren, 
weil im letzteren Falle den Defen zu viel Hige entzogen wird und ihre Tem⸗ 
peratur unter die für die richtige Verfolungsarbeit paſſende Höhe kommt. 

Aus einem neueren Bortrage von H. Simon!) erhellt, daß jet in 
England drei Anlagen von beziehungsweije 50, 35 und 25 Defen nad) dem 
Simon-Carves-Syfteme mit Regeneratoren in Arbeit ftehen. Die Defen 
zu Bear Park, welhe 30cm länger ale die in Crook find, nehmen 
41/, Tonnen Kohlen auf und braudjen dafür etwas mehr ald 48 Stunden, 
wegen der unregelmäßigen Arbeit liber Nacht und Sonntags. Simon be- 
hauptet, daß diefe Defen folider als die Coppée'ſchen feien, deren äußerft dünne 
Wände bei der ertremen Hige leicht durchbrennen fünnen, ohne daß man fie 
unterfuchen könnte; ferner, daß e8 zu jchwer fei, den heißen Gasftrom gleich 
mäßig über alle die Heinen Canäle des Coppée⸗Syſtems zu vertheilen, und 
daß die Safe bei der Paſſage durch eine Sanallänge von 2 les find doch 
viel. mehr, einmal auf, einmal ab und am ganzen Boden hin] nicht Zeit haben, 
ihre Hige abzugeben, während beim Carves-Dfen das Gas 30 m lang in 
einen ungetheilten Canal ftreiht. Daher hätten die Regeneratoren bei dem 
erfteren Syſtem viel mehr Arbeit als bei dem legteren. Schließlich wird betont, 
daß ein continuirlicher Regenerirungsproceß gleichfürmigere Reſultate als ein 
jolcher, der mit dem Wechfel der Regeneratoren fteigt und fällt, ergeben müſſe. 
Der Kols aus den neuen Defen werde zu Höheren Preife al® irgenb ein 
anderer für Kupolöfen verkauft; in Bezug auf Hohöfen beftehe in England 
noch ein gewiſſes Borurtheil, welches in Frankreich, Deutichland und Belgien 
ganz aufgehört habe. Die Condenfationseinrichtung fei fehr einfach, aber fo 
wirffam, wie man e8 nur wänfchen fünne. Ein Verſuch, die rotirenden Ex⸗ 
bauftoren durch Körting’fche Injectoren zu erfegen, fei fehlgefchlagen. 

Aus weiteren, und von Herrn Simon direct zugelommenen Angaben 
erhellt, daß da8 Ausbringen an Koks etwa 77 Broc. in Durham, 69 Proc. 
in Accrington und 62 Proc. in Staffordihire if. Das Ausbringen an 
Ammoniaf, ausgedrüdt als Sulfat, ift 1 bis 11/, Proc. bei nordenglifcher, 
und 2 Proc. bei Stafforbfhire-Kohle. Das Ansbringen an Theer Ichwantt 
von 3 bis 4 Proc.; fein fpecififches Gewicht ift durchfchnittlich 1,1, und er if 
jedem anderen bei hoher Temperatur erzeugten Theer an Qualität gleich« 
kommend. Die Luft wird in dem Kegenerator etiva auf 430 bis 480° erhigt; 
in den Ofenzligen berrjcht etwa folgende Temperatur: im oberften Zuge Cı 
(Sig. 15 und 17) ift fic 1130 bis 11800; im zweiten Zuge, wo mehr Luft 
zutritt, 1260 bi8 12789; im dritten Yuge 1100 bis 1120°; in dem unterften 
Seitenzuge 1125 bis 1130°; in den Sohlcanälen C 1540 bis 1565°%. Im 
oberften Zugcanal ſchmilzt Kupfer, und im Sohlcanal Eifen. In einigen der 


ı) Journ.:Iron and Steel Iustitute 1885, Nr. 1. 


Big. 19. 


Tunge-Köbler, Eteintohlentheer. 


Earves-SimonsDefen. 
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Canäle laſſen ſich nur die beften Dinasziegel anwenden, weil nichts Underes 
ber ungeheuren Hige Wiberftand leiſtet. Die Vertheilung der Hitze in ben 
Seitenwänden ift fehr gleichmäßig, jo daß der Verkokungsraum völlig ausgenugt 
wird. Die Kohle wird beinahe bis zum Scheitel des Gewölbes eingefiiflt und 
bis zu den Thiiren abgeebnet, während bei anderen, die Hige nicht fo gut ver- 
theilenden Defen ein Theil des Raumes, welcher den Thüren zumächft Tiegt, 
nicht zum Verkofen benugt werden Tann. Wegen der großen Einfachheit der 
Eonftruction follen die Erbauungstoften dieſer Defen, ſowie die Unterhaltungs» 
toſten ſehr mäßige fein. 

Eine andere Mobdification des Carvos-Ofens, ebenfalls mit Luftheizung, 
ift von A. Hüffener conſtruirt (D. R.-P. 16923 u. 20196) und es 
find 100 folcher Defen in Weftfalen erbaut worden. Fig. 19 (a. v. ©.), Fig. 20 
und Fig. 21 zeigen diefe Defen. Ihre Dimenfionen find 9m x 0,575 

ig. 20. 


(im Mittel, etwas conifh) x 1,800m. Ihr nugbarer Raum ift 88 Proc. 
des Gefammtraumes und faßt 51/, t fein gefiebter, trodener Kofstohlen. Die 
Beſchickung geichieht duch vier Fullöffnungen kk; die Stivnenden find durch 
Angelthuren geſchloſſen; die Entleerung gefchieht durch die gewöhnliche Preß ⸗ 
maſchine. Die Stirnen der zwiſchen je zwei Defen befindlichen Wände find 
mit gemauerten Pfeilern t abgeftrebt, welche zugleich, die Canäle vor dem Ein- 
dringen atmofphärifcher Luft fügen. Die Gaſe werben aus dem Gasfang m 
mittelft eines Erhauftors in die Condenfations- und Wafchapparate abgefangt 
und in die Defen durch das Rohr A über der Roftfenerung g gebrüidt, wo fie 
ſich entzünden. Die Flamme zieht ſich um den Sohlcanalicheider g herum, 
fteigt zum oberften Canal J auf und geht abwärts durch die beiden anderen 
Horizontafcanäfe TI und den Fuchs r in den Hauptcanal s. Die Mündung 
des Gaseinlaßrohres A ift ein ringförmiges Doppelvohr, ähnlid) dem Bunſen' 
ſchen Brenner. Durch das innere Rohr ftrönt Luft, durch das Ningftüc Gas; 
beide treten gleichzeitig in g ein. Auf dem langen Wege, welden die Ber 
brennungsproducte bis zum Abhigcanal zuriidzulegen haben (über 30 m), fühlten 
fie ſich zu ſehr ab und die Defen gingen nicht heiß genug, während die Sohle 
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ſchmolz. Um dies zu vermeiden, führte Hüffener (um diefelbe Zeit, ale 
Carvas fein neues Patent, ©. 90, nahm) ebenfalls eine Borerwärmung der 
Luft ein, welche in den Canälen de auf etwa 300° ftattfindet; fie wird dann 
durch das Schächtchen F in dem Strebpfeiler € einmal durch i in den Roft« 
feuerungsraum 4, da8 andere Mal durch ij in den oberen Wandcanal 2 gefiihrt 
und an beiden Stellen mit Gas gemiſcht. Die Gasmiſchung war auch fo nicht 
volltommen; aber nad) Einführung weiterer Gaszuführungen u und u, fonnte 
man bie Roftgülfsfenerungen außer Betrieb fegen und die Retorten mit Gas 


Big. 21. 


allein heizen. (Es ſcheint ziemlich, Mar, daß diefe Urt der Feuerung nicht fo 
günftig wie die von Otto wirkt, bei der noch eine Menge Gas für andere 
Zwecke disponibel bleibt.) 

Die Baufofter von 100 Hüffener-Defen zu Gelſenkirchen betrugen 
(nad) der veröffentlichten Bilanz der Kohlendeftillationsgejellichaft): 


Für Utenfilien . . . . Mt. 2689,33 
» Gebäude. . . “ »  118225,38 
» Majdinen und ir 
teile © 2 2 20m 416624,43 
„Eiſenbahn . . . n 38 193,48 
» Brummen u. Waßſerieich 30 953,60 
Mt. 601686,22—= 6016,83 pro Ofen 
Kolöifen 2 2. m 32647551 3264,75 , „ 
Grund und Boden . „  105655,15— 1050,55 „ „ 
Mt. 1033 816,88— 10338,16 pro Dfen ° 
7* 
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Die Defen werben alle 60 Stunden mit je 51/, t bituminöſer Kotstohlen 
beſchickt, was pro Jahr 700 t oder etwa 2/, des Betrages ber O tto⸗Oefen 
ausmaht. Das Ansbringen ift nah Hüffener!): 


Aus Gaskohle Aus fetter Kokskohle 


Stüdlo8 . . = =» 2. 61,70 75,00 Proc. 
Kleinto8 . © . 2 20. 8,50 080 „ 
Sie. 2 222. 9,18 120 „ 
Thet > 2 2220. 372 2,77 „ 
Schwefelſaures Ammoniaf . 0,924 1,10 „ 


Das Ammoniakwaſſer hat burchfchnittlich 31/, 0 Beaums — 1,655 Proc. 
NH;3. Der Theer ift ſehr dünnflüſſig; fein fpecififches Gewicht differirt nur 
wenig von demjenigen des Gaswaſſers. Nach einer Analyje von Dr. Greiff 
(November 1882) giebt derſelbe: 


59,83 Broc. Deftillat, 0,59 Proc. Benzol, 80 bis 100°. 
39,51 „ Bed, 049 „ „100 „140°, 
1,66 „ Berluft, 0,39 „ Auflöfungsnaphte, 
1,37 „ reines Phenol, 
0,95 ,„ Reinanthracen. 


Das Ausbringen an Phenol und Anthracen wäre danach viel höher als 
bei Gastheer, was doch wohl der Beftätigung durch die wirkliche Praris bedarf. 

Neben den beiden, in Borftehendem befchriebenen Ofenſyſtemen hat aud) 
ber Koksofen nach der Eonftruction von Semet⸗Solvay, welcher gleichfalls 
auf die dee von Carves zurüdgreift, fo wefentliche Fortichritte gemacht, 
daß dieſes Syftem heute befonders in Belgien, Franfreih und Nordamerika 
ausgedehnte Anwendung gefunden hat und ſich in jüngfter Zeit auch im rheiniſch⸗ 
weitfäliichen Induftriegebiete einzubitrgern beginnt. Wir geben nachftehend eine 
Beichreibung des Ofens, wie er in den Kokswerken der Gruben Havroͤ bei 
Mons betrieben wird und die wir im Wejentlichen einer Mittheilung von Ch. 
Demanet?), dem Director jener Werke, entnehmen. 

Der Dfen (Fig. 22) befigt eine Länge von 9,0 m bei einer Höhe von 
1,7 m; die Sohlbreite beträgt auf ber Seite der Entleerungsvorrichtungen für 
Koks 0,38 m und verjlingt fid) nach der entgegengefegten Seite auf 0,36 m. 
Die Heizcanäle, in welchen die Verbrennung der Gaſe ftattfinbet, find unab⸗ 
bängig von den Zwiſchenwänden a ber Defen ausgeführt und können daher 
leicht ausgewechjelt werden, ohne daß das Mauerwerk des Dfens felbft dabei 
in Mitleidenfchaft gezogen wird. Sie werden von dünnwandigen, retorten⸗ 
artigen Theilftiden (fiehe Fig. 23) gebildet, die durch je einen Yalz in einander 
gepaßt werden können, jo daß die Fugen einen dichten Abjchluß erhalten. Man 
erreicht auf dieſe Weife eine fehr Träftige und doch zugleich nad) dem Innern 
des Ofens duünnwandige Conftruction, welche eine fehr volllommene Ausnugung 
der Hige ermöglicht, wodurch andererſeits wieder eine raſche Garung und folglich 


889 ) Stahl und Eifen 1883, ©. 405. — *) Broſchüre zur Pariſer Weltausftellung 
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eine erhöhte Keiftungsfähigkeit der Defen gewährleiftet wird. Zugleich wirb 
dur) diefe Conſtruction die Communication der Gaſe zwiſchen dem Innern 


Fig. 2. 
> Längenschnitt. 


der Defen und den Heizcanälen auf ein ig. 28. 
Minimum rebucirt, wodurch aud) die 
Ausbeute an werthvollen Nebenproducten - Querschuitt X-J. 
weſentlich erhöht wird. 
Bon dieſen retortenartigen Einfägen 
für die Heizcanäle hat man zwei For 
men im Gebrauch; die einen befigen 
nur drei Flächen, während die weite 
Fläche vom Mauerwerk der Zwiſchen⸗ 
wand gebildet wirt. Die anderen 
(&ig. 24) Haben vier Flächen und fügen 
daher die Zwiſchenwände vor der direc- 
ten Einwirkung der Hige, doch find fie 
theurer herzuſtellen. Welcher biejer 
beiden Formen endgültig der Vorzug 
gebührt, muß bie Erfahrung lehren. 
Die Zwifchenwände a ber einzelnen Abtheilungen der Big. 24. 
Dfenbatterien werben in einer Wandſtärke von zwei 
Badfteinen ausgeführt, während die Wandftärke ber 
tetortenartigen Heizcanäle nur 0,06 bis 0,07 m 
beträgt. 
Zur Erzielung größtmöglichfter Ausnugung und 
gleichmäßigfter Bertheilung der Wärme in allen 
Teilen des Dfens ift die Wandſtärke der Deden- 
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gewölbe auf 1,20 m Stärke gebracht worden und es find außerdem ſämmtliche 
gußeiferne Thliren vor der Abkühlung nad, außen durch doppelte Blechthüren 
geſchützt. Durd eine veränderte Zufuhr, reſp. Circulation der Heizgaſe hat 
man die Fleinen Feuerungen unter der Dfenfohle, welche feither ein unerläß- 
liches Zubehör fir Kofsöfen zur Verarbeitung magerer Kohle waren, ganz 
fortlaffen können; man läßt jest die Gafe in umgekehrter Richtung von oben 
nach unten abfteigen, was entſchieden rationeller ift. Aus Fig. 22 ift der Weg, 
den die Heizgafe nehmen, erfichtlih. Kin Theil bderfelben tritt auf der Seite 
des Dfens, auf welcher fich die Ausladevorrichtung befindet, in die obere Reihe 
der Heizcanäle und finkt bis zum Heizcanal unter der Ofenfohle, indem er nad) 
einander bie mittlere und die untere Reihe der Seitencanäle durchftreicht. Eine 
zweite Gaszufuhr erfolgt auf der entgegengefeßten Seite des Dfens in die 
mittleren SHeizcanäle; durch diefe Anordnung wird die Bildung erplofiver 
Gemifche in den Heizcanälen vermieden und die Hige in allen Theilen des 
Ofens gleichmäßig verteilt. 

Die zur Verbrennung der Gaſe erforderliche Luft, deren Zufuhr durch 
den Kamin beforgt wird, wird in einem unter der heißen Dfenfohle gelagerten 
Windcanal auf 200 bi8 3000 C. vorgeheizt, bevor fie an der Stelle, an welcher 
die erfte Einftrömung des Gafes erfolgt, in die Canäle eingeführt wird. Dan 
erreicht dadurd) eine jo volllommene Verbrennung der Safe und erzielt eine fo 
intenfive Hige, daß man trog der Abfchaffung der erwähnten Heinen Feuerungen 
zur Heizung der Kolsöfen nur mehr die Hälfte des durch die Teftillation der 
Kohle erzeugten Gafes verbraucht, trogbem die verwendete Kohle nur etwa 
16 bi8 17 Proc. flüchtiger Beftandtheile enthält. Die andere Hälfte des 
Gaſes wird direct unter die Dampffefiel geführt, oder in die Luft entweichen ge- 
laſſen, wenn legtere den Marimaldanıpfdrud erreicht haben. Die erzeugte Dampf⸗ 
menge ift weit größer al8 der Bedarf des Werkes und wirb zum Theil an eine 
benachbarte Fabrik abgegeben, welche fich ınit der Verarbeitung des Ammoniaf- 
waflers und mit der Herftellung von Alfali befchäftigt. Der Grad der Aus- 
nutzung der Safe läßt fich einigermaßen beurtheilen, wenn man bedenkt, daß 
von den aus der Kohle verflüchtigten Producten an Wafler 4,5 Broc., an Theer 
1,5 Proc, alfo zufammen 6 ‘Proc. condenfirt werden, bevor dieſelben in den 
Heizennälen zur Verbrennung gelangen; e8 bleiben fonad) zur Beheizung der 
Oefen nur nod) 10 bis 11 Proc. derfelben und davon genügt thatfächlich 
die Hälfte. 

Natürlich ift e8 zur Erzielung eines derartigen Reſultats abjolut erfor- 
derlid), daß der Zutritt der Luft in die Deftillationsräume ber Defen forgfam 
vermieden wird. Aus diefem Grunde find ſämmtliche Thüren an den Fugen 
mit einem Asbeſtfutter verfehen und ſämmtliche Verſchlüſſe an Füll- und Gud- 
löchern 2c. durch Abdrehen der Flächen jo forgfältig bearbeitet, daß fie mit 
Hiülfe der Federn fo dicht fchließen, daß ein Lutiren berfelben mit Lehm, welcher 
befanntlich immer ein unzuverläffiges Mittel ift, überflüſſig wird. Thatfächlich 
zeigt baher auch der gewonnene Koks beim Austritt aus dem Ofen feine Spur 
von Verbrennung, wodurd) die Dichtigfeit des Ofens am beiten dargethan wirb, 

Die Bertheilung des Gaſes in die Heizcanäfe erfolgt unter gleichem Drud 
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und durch Nöhren von abjolut gleichem Duerfchnitt, jo daß fänmtlichen Defen 
die gleiche Gasmenge zugeführt wird; die Negifter zwifchen jedem Ofen und 
dem gemeinfamen Fuchs können fo gezogen werden, daß auch der Zug ſich 
gleichmäßig auf.alle Defen vertheilt. So wird alfo ſchließlich der Betrieb der 
ſämmtlichen Oefen in einfachfter Weile durch Negulirung des Schiebers am 
Kamin geregelt und es iſt bemerkenswerth, daß die Temperatur der abziehenden 
Heizgaſe beim Eintritt in denfelben faum 200°. beträgt. 

Die Anlage der Grube Havrs befteht aus vier Batterien A von je 25 
Defen (Fig. 25), deren jede. täglich 100 bis 110 t Sohle verarbeitet. “Die. 





Abhige der ſämmtlichen Defen wirb durd) unterirbifche Züge BB unter: die 
Dampffeflel C geleitet, wo die Rauchgafe ihre Wärme zum größten Theil ab» 
geben, bevor fie durch) die Kamine D ins Freie gelangen. ehe Ofengruppe 
heizt auf diefe Weife zwei Dampfkeſſel von je 75 qm Heisflädye. Die Kamine 
bejigen eine Höhe von je 25 Meter bei einem Durchmefler von 1,6 m. 

Die Entleerung geſchieht durch zwei von einander unabhängige Auslade⸗ 
porrichtungen J, welche durd) eine ftationäre, mittelft der Dampfmaſchine Z 
betriebene Winde von einem Ofen zum anderen transportirt werben können. 

Die durd) die Deitillation der Kohle erzeugten Gafe und Dämpfe werden 
durch Erhauftoren Z abgefaugt und paffiren zuerft größere, auf dem Mauer- 
werk der Defen ſelbſt aufgeftellte Sammelgefäße, in welchen fie durch Waller 
jo weit abgefühlt werden, daß die Bildung von diem Theer und fomit das 
Auftreten von Berftopfungen auf bem ferneren Wege der Safe vermieden wird. 
Bon diefen Sammelgefäßen aus werben fie durd) die Condenfatoren K gefogen, 
um dann durch die Wäfcher M in die Düfen der Defen gepreßt zu werden. 

Die Erhauftoren, nad) Syften Beale, deren jeder eine Batterie von 25 
Defen entfpricht, bewältigen je 35 000 cbm Gas in 24 Stunden und find fo 
eingerichtet, daß ihre Geſchwindigkeit dem Gange der Deftillation in den ein⸗ 
zelnen Batterien angepaßt werden kann. 0 
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Die Wäfcher M enthalten je 10 perforirte Blechböden. Ammoniakwaſſer 
und Theer werben zunächſt in der Tagesproduction entiprechenden Behältern 
N gefammelt, um dann dur) Pumpe O in Reſervoirs P geichafft zu werben, 
die in folher Höhe aufgeftellt find, daß ihr Inhalt direct in die zum Verfandt 
beftimmten Cifternenwagen abgelafjen werden kann. 

Der eigentliche Ofen, jedoch ohne die Apparate zur Gewinnung der Neben⸗ 
producte, Toftet etwa 4600 Francs; letztere flellen fich per Ofen auf weitere 
1600 France, fo daß alfo die Sefammtloften fich per Dfen auf 6200 France 
belaufen. Trotz der um etwa ein Drittel Heineren Ladefähigleit der Defen, 
gegenüber den alten Dtto-Hoffmann>Defen, bedingt die kürzere Garzeit der- 
felben eine um mehr al8 50 Proc. erhöhte Leiftungsfähigkeit. 

Auf Grund diefer Angaben kommt Demanet zu folgenden Betrachtungen 
über den wirthichaftlichen Werth des Syſtems Semet-Golvay. Die Be- 
ſchickung eines jeden Dfens beträgt 4 t Kohle, deren Garung im Mittel 22 
Stunden beanſprucht. Der Betrieb erfolgt continuirlich Tag und Nacht, wo» 
durch auch die Gasentwickelung eine fehr gleichmäßige if. Im Mittel liefert 
eine Batterie von 25 Defen pro Tag aud) 25 einzelne Chargen Kols, und zwar 
in theoretifcher Ausbeute. In Havre-Dille arbeitet man mit Kohlen von 16 bis 
17 Proc. flüchtiger Beftandtheile und erzielt daraus an grobem Koks, der dem 
beiten Schmelztots durchaus ebenbürtig ift, 81 bis 82 Proc. Als Neben- 
product erhält man 6 bis 7 kg fchmwefelfaures Ammoniak und 14 bis 15 kg 
Theer pro Tonne Kohle. Natürlich erfordert diefes Ofenſyſtem etwas mehr 
Koften für Arbeiter und Unterhaltung wie die Defen ohne Gewinnung ber 
Nebenprobucte, trotzdem überfchreiten die Koften für Arbeitslöhne nicht 1,30 Fres. 
pro Tonne. Unter Berüdfichtigung der Marktlage für beide Nebenproducte, 
fowie der Koften für die Verarbeitung der ſchwachen Ammoniakwäſſer bedeuten 
biefe Mengen an Nebenproducten einen Gewinn von etwa 1,80 Francs pro 
Tonne Koks, wovon noch die Mehrkoften für Fabrikation und Unterhaltung 
gegenüber den Defen ohne Gewinnung der Nebenprobucte, die man auf 
0,30 Franes pro Tonne fchägen kann, in Abzug zu bringen find, fo daß ein 
Keinertrag von 1,50 France pro Tonne Koks bleibt, ein Werth, welcher die 
Mehrausgaben fir Einrichtung und Betrieb in etwas mehr als 11/, Jahren 
deckt. Da num ein guter Koksofen ohne Gewinnung der Nebenproducte eine 
monatliche Kofsausbeute von 60 t liefert und ungefähr 2000 Francs foftet, fo 
würde das Anlagecapital filr eine monatliche Leiftung von 100 t bei dieſem 
Syitem 3300 France betragen; beim Syftem Semet-Solvay betragen diefe 
Koften, wie wir gefehen haben, 6200 France, mithin für eine Monatsproduc- 
tion von 100 t 2900 Franes mehr. Dieſe 100 t Koks bringen aber durch 
die Gewinnung der Nebenprobucte nad) Abzug aller Betriebsunkoſten monatlich 
150, jährlich 1800 France mehr ein, d.h. iiber 6O Proc. des Plus an Capital, 
das zu gleicher Production an Koks feftgelegt worden ift. 

Nach Betriebsergebniffen, bie an einer anderen Stelle, auf Zeche Phönir 
in Zaar!), mit Semet⸗Solvay-Oefen gemacht worden find, konnte man pro 


i) Chem. Ind. 1898, ©. 338, 
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Dfen jährlich 1643 t Kohlen in 1273 4 Koks überführen und es betrugen die 
Ausbenten pro Tonne trodener Kohle: 


KB. een. 775,0 kg 
Theer . . .....100, 
ſchwefelſ. Ammoniak rn 7,6 „ 


Auch an diefer Anlage Hat fich beftätigt, daß die Semet-Solvay-Defen durch 
die Dide ihres Ueberdedungsmauerwerfs, welches geradezu einen Wärmefpeicher 
bildet, e8 geftatten, die Kammern fiir die Entgafung der Kohle wejentlich 
wärmer zu halten, al8 dies bei Defen anderer Conftruction möglich if. Da 
die Defen fehr Heiß gehen, vermögen fie ohne jegliche Verbindung mit Regenera⸗ 
toren oder beſonderen Zufterhigern noch Gemifche von 73 bis 77 Proc. Fett- 
tohle mit 23 bis 27 Proc. Magerkohle in vorzügliche Kols umzuwandeln. 
Wegen des hoben Kohlenftoffgehaltes der Magerkohlen liefern die Defen einen 
hohen Procentfag an Koks, aber eine entfprechend niedrigere Ausbeute an Theer 
und Ammonial. 

Ein Vergleich der Betriebsergebniffe der Semet-Solvay-Defen in 
Syracuſe (N.-P.) gegenüber denjenigen der alten Bienentorböfen Tieferte fol 
gendes Ergebniß }): 


Ä Semet:Solvay | Bienentorb 





Ider Ofen 22 2 00 ren 12 12 
urchſchnittliche Verkofungsdauer . . . . . 20 Std. 51'/, Std. 
Zahl der während 24 Stv. entleerten Defen 14,4 ‚d 
In 24 Stunden verbraudte Kohle . . . 71688 kg 27780 kg 
Menge der Erzeugniffe in 24 Stunden: 
nenn 57669 kg 17327 kg 
——— Ammoniak...... 772, — 
Theer ...—. 2 .. 8 8 ee 8 8 8 8 680o —0 6 2651 „ |— 





Ausbringen an: 


0) . 80,7 Proc. 62,3 Proc. 
Söwejeljaurem Ammonidt. . .: 2.20. 1,075 „ — 
her. 2 0 0 nn. 8,69 „ — 








Werth der Erzeugniſſe in 24 Stunden: 











Kol. 402,70 Mt. 120,08 Mf. 
Säwelelfaures Ammoniet . 2... .2..2o.. 214,58 „ — 
Thererrrrre. 12272 „ — 
Geſammtwerth der in 24 Std. erzeugt. Producte | 740,00 Mt. | 120,08 Mt. 
Werth der Producte in einem Tage. . . . 61,65 Mt. 10,00 Mt. 
Werth der Producte aus 1000 kg Roble. . 10,52 „ 419 „ 
Roften eines OfenE . . ı 2 2 22000. 6300,00 „ 1260,00 „ 
Dauer der Dein... .. 20.00. 10 Jahre 5 Jahre 
Menge des in einem Ofen erzeugten Rott . 17633 kg 2957 k 
Koften eines Ofens pro 1000 kg Kos... . 0,35 Mt. 0,46 Mt. 


12) Wagner⸗Fiſcher's Jahresbericht 1896, ©. 20. 
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Tolgende Zufammenftellung der Betriebsergebniffe an verfchiedenen Orten 
mit diefen Defen giebt die Firma Solvay u. Eo.?): 









! Jahr 


Ort der Aufftellung a 


| ung 


Flüchtige Beftandtheile der Kohle 


jährliche Ge⸗ jährliche Pro⸗ 
Defen | in Proc. ſammiproduc⸗ | duction eines 
tion in t Ofens in t 















Havré bei Mon .... | 1885 | 100 |15%,—17| 125000 1250 
Northwich, Engl. 1886 | 30 3 28 000 767 . 
Phönig bei Ruhrort . . . | 1891 | 48 21—22 57 500 1198 
Ghliß bei Mond... .. 1892 | 52 | 15,—17 61 000 1173 
Syracuſe, Ber. St.. . . . | 1898 | 12 21—23 15 500 1275 
Gonillet bei Charleroy . . | 1898 ı 75 | 16-18 | 87500 1167 
Drocourt (Bas de Eal.). . | 1893 | 50 23—28 72 000 1480 
Flemalle bei Lüttich . . . | 1898 | 25 |151,—17 81 000 1240 
Bois de Luc bei Mons. . | 1894 | 50 16—17 68 000 1360 
Brymbo (Engl)... . . 1894 | 25 | 83-86 29 000 1160 
| 467 | | 569,500 | 1206 


Gelegentlich einer Beſprechung der Semet-Solvay- und Dtto-Hoff- 
mann» Kofsöfen macht A. Hüffener?) die Bemerkung, daß an den erfteren 
die Wandwangendide der Heizcanäle auf 15 cm erhöht und ber Zwiſchenpfeiler 
aus Mauerwerk zwiſchen den Heizcanälen zweier. benachbarter Defen fallen ge- 
lafien werben folte Hüffener hält im’ Gegenfage zu Türmann?) diefe 
Zwifchenpfeiler fowohl wie aud) die Abdeckung des Dfenplanums nicht für 
Wärmefpeicher, fondern geradezu fir Wärmefreffer und „die ganze Luft 
erhigung beim Kohlendeftillationsofen mit allen ihr anhängenden Ballafte“ für 
überflüffig. Sir uns muß es dahin geftellt bleiben, welche der beiden Anſichten 
hervorragender Autoritäten zutreffend iſt. 


Beſchaffenheit des mit verſchiedenen Koksöfen erhaltenen Theers. 


Wir haben dieſen Gegenſtand ſchon mehrfach früher berührt (S. 74, 87 
und 100). Derſelbe iſt am ausführlichſten von Watſon Smith behandelt 
wordent). Hier können wir nur einen kurzen Auszug aus feinen Arbeiten 
eben. 

e Der Theer oder das Theeröl aus den Jameſon⸗Oefen hat ein ſpecifi⸗ 
ſches Gewicht von 0,960 bis 0,994. Es enthält fein Benzol, ein wenig Toluol, 
etwas mehr Xylole. Der größte Theil befteht aus zwifchen 2509 und 350° 
fiedenden Delen, augenfcheinlich von der Methanreihe, von geringem Werthe 
als Brennöl und aud nur untergeordneten Werthe als Schmieröl. Aus den 


1) Stahl und Eifen 1895, ©. 673; Wagner-Fiſcher's Jahresber. 1896, ©. 11. 
— 2) Stahl und Eijen 1892, Nr. 21. — °) Ibid. 1892, ©. 186; Zeitſchr. f. ang. 
Chemie. 1892, ©, 141. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 1888, p. 408 u. 495; 1884, 
p. 9 u. 64; 1885, p. 451. 
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höher fiedenden Delen (bi zu dem Punkte, wo in der Netorte Pech zuriidhleibt) 
ſcheidet fich ein wenig Paraffin vom Schmelzpunkte 58° ab. Durch Behand» 
lung des Rohöls mit Aetznatron ließen fid) viel Phenole ertrahiren, wobei aber 
feine Carbolſäure war, vielmehr faft alles zwifchen 235° und 300° über: 
deftillirte und den complicirten Phenolen aus Holztheer⸗Kreoſot ähnelte. Naph⸗ 
talin und Anthracen find abwejend. Ueberhaupt gehört der Jameſon-Theer 
augenſcheinlich zu den bei niebriger Temperatur erzeugten, und kann nicht mit 
dem Gastheer zufammengeftellt werden. W. Smith hält. ihn fir ein gutes 
Mittel zum Imprägniven von Holz. Seine Refultate ftimmen mit den im 
Jahre 1873 von Behrens mit Theer aus den Pauwells⸗Oefen erhaltenen 
überein (S. 67). 

H. E. Armftrong!) glaubt, daß der Jameſon⸗Theer refp. Del da⸗ 
durch „verbeflert“ werden fünne, daß man ihn durd) glühende Röhren gehen 
laſſe, und baß er daher „an ſich“ werthvoller als der Theer aus gefchloffenen 
Kotsöfen fei. Diefe merkwürdige Idee, fowie feine Meinung, daß die Conſtruc⸗ 
tion der Bienenkorbe oder Jam eſon⸗Oefen dent Ideal eines Koksofens näher 
fomme als die gejchloflenen Defen von Carvèes u. f. w., ftehen im directen 
Segenfage zu den Anfichten faft aller Fachmänner. Watſon Smith, der 
ſchon 1883 im Begriff war, obige Idee zu patentiren, dies aber wieder aufgab, 
giebt als Grund hiervon an, dag die Koften und Berlufte des Berfahrene 
ruinds find, wenn man nicht dieſes Del beinahe umfonft haben fünne — und 
dies ift aud) ganz unfere Meinung. 

Eine neuere Analyfe von Samefon»Theer aus anderer Duelle?) hat 
die früheren Schlüſſe durchaus bekräftigt. 


Der Theer von den Simon» Carve8-Defen auf Peaſe's Zeche (S. 96) 
ift ſchwarz und did, vom fpec. Gew. 1,106 und durdjaus dem Londoner Gas⸗ 
Theer ähnlich, infofern als er viel mehr Naphtalin und Anthracen, aber weniger 
Benzol, Toluol, Xylol und Carbolfänre al8 Lancaſhire⸗Theer enthält; Paraffin 
fehlt ganz. Die fractionirte Deftillation von 2410 ccm ergab: 


unter 120° 6,2-Bolumıproc. Waſſer, 
„ 120° 1,6 n Naphta, 
210 29 , Del, 


N 
0 
ü >00 05 n faft ganz feftes Naphtalin, 
» 300° 18,6 n Naphtalin, Anthracen und intermediäre 
Dele, 
über 300% 34,2 n meiſt feftes Rohanthracen mit wenig 
rothem Del, 
Rückſtand 30,5 Gewichtsproc. Halb verkoftes Pech, mit Ammoniak 
gefättigt. 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, p. 451. — 9) Watſon Smith, Industries 
1885, p. 182. 
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Eine Beltimmung des Kein-Anthracens nad) Luck's Methode ergab den 
erheblichen Betrag von 0,73 Proc., wobei bie geringe Menge des „rothen Dels“ 
ein günſtiges Moment für Altzarinfabrilation if. Das Benzol fcheint viel 
Thiophen zu enthalten. 

Eine Analyje von Theer derfelben Herkunft von ©. A. Sadler ergab 
4,5 Vol.⸗Proc. Leichtöl, 20,4 Vol.⸗Proc. Kreofotöl mit viel Naphtalin, 34,2 
dies Anthracendl. Aus diefen Producten befam man fchlieglich: 


Waſſer . . 222 ee 0. 10 Proc. des Theers 
Benzol, 50/90 Broc. .. .. 060 ,. m 
Auflöſungsnaphta, bei 1600 90 * abgebend 0,60 „ 5, „ 
Schwere Naphta . . . . 2.040 52 m n 
Rohe Sarbolfäure . - » » > 2 220.005 5. m n 
Kreofotüll > 2 2 een 4650 5m n 
Anthracfenn. 0,74 „ n 
Beh und Beruf . . . 2 0 2 nn. 4121, m n 


Mit Theer aus anderen Simon⸗Carvès⸗Oefen, welche mit anderer 
Kohle (von Bear Park) und bei etwas höherer Temperatur gingen, erhielt 
Watſon Smith folgende Refultate: 


8 b. c. 
Ammonialwafler - . . . — — 7,44 Proc. 
Reihtöl. 22 22. 6,12 512 628 „ 
Kreofotüll -. » » 2» 2. 74 — 1199 „ 
Napktalin . ». . » — — 1017 , 
Dides Anthracenöl . . . 34,03 — —  , 
Rohanthracen. .  » . —- — 1157 „ 
Naptta .» 2 2 22... 305 — — , 
Bu: 22220. 46,17 — 579 5 
Durch weitere Behandlung erhielt man daraus: 
2. b. 
50,90 Proc. Benzol . . 0,708 — Proc. vom Theer 
BenzolvomSiedp.80-1000 — 053 5 nn 
Toluol 5„_ „ 100-1200 — 029 „ 2 nr 
Auflöfungsnaphta 90 Broc. 1,031 125 5„ nn 
DBrennnaphta 30 Proc. . 0,434 020 5 nn 
Rohe Earbolfäure . . . 0,805 — u nn 
Rodes Kroll . . » . 08552 — 5 nn 
RohNaphtalin. . . -. — 10 „ nn 
Anthracen von 28 Proc. . 2396 — 5 nn 


Spec. Gew. des Theerd 1,15. 1t Theer gab 1,44 Gallone (= 6,5 Liter) 
50 proc. Benzol und 21,9 kg 28 proc. Anthracen. Der Bear Park» Theer 
ähnelt normalem Gastheer weit mehr al& ber von Eroof; er enthält mehr Benzol 
und Carbolfäure, aber doc, immer noch weniger als der niedrigfte Durchichnitt 
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vom Gastheer (S 0,5 Proc.). Er iſt eher ärmer an Naphtalin und Anthracen, 
aber enthält doch genügend davon. 
Nah H. O. Hofmann!) Hat der Theer aus Semet-Solvay-Defen 
in Glaßport (Pennfylvanien), ©. 28, folgende Zufammenfegung: 
Leichtöl (Siedepunkt 80 bis 170%). . . . 3,7 Proc. 
Mittelöl (Siedepunft 170 bis 2300). . . 98 „ 
Schweröl (Siedepunkt 230 bi8 270%). . . 12,0 


Anthracenöl (über 270) . . 2 2.2... 48 „ | 713 
PO. > 2 nn 67,0 „ ’ 
Waſſeerr.... 2,3 
Verluſt... 09 „ 


Specifiiches Gewicht = 1,170. 

Nach freundlicher Privatmittheilung des Herrn ©. B. Boulton ift 
der Theer aus Simon»-Carvas-Defen ſtark paraffinhaltig, fo daß ein daraus 
hergeſtelltes Anthracen unverläuflich if. Die Firma Burt, Boulton and 
Heymwood war daher genöthigt, auf ihren Werken in Bilbao, wo fie derartigen 
Theer verarbeitet, die Gewinnung von Anthracen ganz aufzugeben. 

Eine Analyje des Theers der Otto⸗Oefen haben wir bereit8 auf ©. 87 
gegeben. ©. Lunge und I. Schmidt?) haben die Theere der Zehen 
Germania (modificirtte Coppée⸗Oefen) und Hibernia (modificirte Bienen- 
forböfen) einer eingehenden Unterfuhung unterworfen und find zu Refultaten 
gelangt, welche fich in der Tabelle auf S. 110 zufammengeftellt finden. 


Das Deftillat von chemiſch gewaſchenem Leichtöl (bis 140°) Hatte 
bei dem Germaniatheer das fpecif. Gew. 0,869 bei 15°; es ließ ſich ohne 
Rückſtand nitriren und ergab dabei 183 Gew.⸗Proc. an Nitroförpern vom 
fpecif. Gew. 1,191, welche bei der ‘Deftillation bis 190% nur 1,1 Proc. ab» 
gaben; eine weitere Nitrirung diefer Heinen Menge fchien zwecklos. Man 
kann e8 daher ganz als „Anilinbenzol* bezeichnen, wenn man hierunter aud) 
das Xylol mit einbegreift. Der über 140° fiebende Antheil enthielt ſchon 
ziemlich viel Naphtalin, gegenüber dem aber die bei der Aufarbeitung aus dem 
Mittelöl zuridlommende Naphta ind Gewicht fällt; man kann ihn alfo am 
beften als „jchwere Naphta“ bezeichnen, wird aber nicht erwarten dürfen, dieſe 
volftändig als käufliche „solvent naphta“ zu erhalten. 

Dei der Rectification des chemiſch gewaſchenen Leichtöl® aus dem Hibernia⸗ 
theer ftieg das Thermometer raſch Über 100°, dann allmälig bis 140%. Ein 
nicht unbedentender Theil deftillirte erft über 170%. Bei der Nitrirungs- 
probe erhielt man aus dem Deftillat bis 140%: 129,6 Gew.⸗Proc. Nitro- 
probucte von 1,188 fpecif. Gew. Beim Deftilliven derfelben entwichen iiber 
110 bis 190° 2,47 Broc. Del mit ein wenig Wafler; bei nochmaliger Nitri⸗ 
rung dieſes Antheils hinterblieb noch faft alles als nicht nitrirbares Del. 
Dieſes „Anilinbenzol“ ift aljo keineswegs jo rein wie dasjenige aus dem 
Sermaniatheer und enthält auch augenfcheinlich fehr wenig Benzol neben viel 


!) Eng. and Min. Journ. 1898, II, p. 428.. 
2) Chem. Ind. 1887, ©. 837. 
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A. B. 
Germanias-Theer Hibernia-Theer 
Hoffmann : DttosDOfen — (modif. Coppée⸗Ofen) (modificirter Bienentorbofen) 





Specif. Gem. bei 15° 1,1198. . . 2 2 2 0 00 1,1368 

(in 1000 g) (in 1000 g) 
Leichtöl bis 170° 6660 74cm .... 488g = 524ccm 
Mittelöl „ 280° 1054, = 1016 „ .... 1414, = 139,7 „ 
Shweöl „ 2700 762, = TB . ..-. 99, = 77T „: 


Anthracenöl. . » »- MIEDRn Orr . 226,5., 
> DE rn 434,1, 
MWafler . ..... Eu 2.2.00 38,4 „ 
Beruf... .. } 1 10,9, 
1000 g 1000 g 
Leichtöl 
Reinigungsverluſt...... . . 18,42 Vol.⸗Proc. 83,05 Vol.⸗Proc. 
Davon Bhenole. . ...... (8,80) (5,32) 
Product von 78—100°. . ... . 81l „ „ 94.49 
„ 10—140°. . 2... 1756 „ nn 
Sperif. Gew. des Deftillates biß 140° 
bei 15° ı 2. 2 2 2 2 2 2 2 0. 0,869 u,» 0,862 „ „ 
Deitilationarüdftand . . . . . » 5591 „  „ 4256 „ y 
Mitteldl. 
Phenole (to) - - "2 2200. 26,0 Vol.⸗Proc. 87,66 Bol.:Proc. 
Naphtalin (tb). . 2: 2 220% 43,0 Gew.⸗Proc. 7,16 Gew.⸗Proc. 
Schweröl 
Phenole... ... 11,0 Vol.⸗Proc. 18,38 Vol.⸗Proc. 
Rohnaphtalin.. -. » » 2» > 2020. 43,6 Gew.⸗Proc. 4,40 Gew.⸗Proc. 
Anthracenöl. 
: Robanthracen —= 4,13 Proc. des Theers. . . .. . 0,93 Proc. det Theers 
Enthält Reinantbracen 12,0 Proc. . 2.2... 25,67 Proc. 
Bed. 
Erweihungspuntt 1666... nen 160° 
Gehalt an Koblenftoff 51,56 Proc. . . . - 2... 42,44 Proc. 


Toluol und Xylol. Es wird demgemäß natürlid) einen erheblich geringeren 
Werth als dasjenige aus dem Öermaniatheer befigen. Leider erhält man aus 
den deftillirten 2,7 kg Theer zu wenig von bdiefen Probucten, um fie nod) 
genauer unterfuchen zu fünnen. 

Aus obigen Refultaten werden wir nım folgende Zufammenftellung ber 
aus den unterfuchten Theeremzu gewinnenden Probucte machen können: 
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A. B. 
Germania⸗ Hibernia⸗ 
Theer Theer 

| Proc. Proc.Proc. Proc. 

Anilinbenzoooo.. — 1688| — 1,12 
Schwere Naphtaa.... — | 3641| — 2,06 
Rohnaphtalin aus Mittel. - -. - 2 2 20. ' 4,54| — 1,9| — 
Rohnaphtalin aus Ehwerül . . » 2... 2 0. 1215|. — 1044 — 
Anögelammt . | — | 7989| — | 1,58 

Nohphenole aus Keihtöl . - . - 20000. 0535| — 1083| — 

n „ Mittel... 2.220000. | 1566| — 1 4%| — 

” » Shwmröl . 2.2 220000 |02| — | 15 | — 
Snögejammt. . . | — 1 23831 — 6,98 

Anthracen, berechnet al8 33 Proc. Waare. . . . . — 1,691 — 0,72 

Kreojotöl — Mittelöl + Schweröl, minus Phenole 

und Rapbtalin . 2 2 2 200m — | 8241| — |15,67 
Anthracenöl, filtrirt von Anthracen ....... — 142,76 | — 21,93 
Pech (ſehr hartes). - - 2 0 — [3055 Il — 14341 
Waſſerr . ... | — — — | 3,84 
— | 98,38 — 9721 


Wenn wir nun auch nicht außer Acht laſſen dürfen, daß eine genaue 
Uebereinftimmung der im Kleinen erhaltenen Refultate der Theerdeftillation 
mit denjenigen des Großbetriebes nicht zu erwarten ift, worauf oben im Ein⸗ 
zelnen aufmerkſam gemacht worben ift, jo geftattet doc) unfere Unterfuchung 
jedenfalls folgende Schlüſſe zu ziehen: 

Der Theer, deffen Typus der von uns unterfuchte Germaniatheer ift, 
alfo derjenige von Koksöfen des Coppée'ſchen Syſtems, umgeändert 
zur Gewinnung der Nebenproducte nad) den Patenten von Hoff- 
mann und Dr. E. Otto & Co., zeigt fi) als ein dem beiten Gastheer an 
Werth mindeftens gleiches Product. Das „Anilinbenzol* enthält reichlich 
wirkliches Benzol und ift faft ganz frei von nicht nitrirbaren Delen. Bon 
„Schwerer Naphta“ ift eine reichlihe Menge vorhanden. Diejenige der 
Phenole und des Naphtalins ift normal, ebenfo diejenige des Anthracens 
(0,53 Proc. Reinanthracen). Eine erhebliche, aber zu Gunften des Kokstheers 
ſprechende Abweichung von: Gastheer liegt nur darin, daß weit weniger 
Kreoſotöl und hartes Pech als Anthracenöl vorhanden find, welches letztere 
eine immer amegedehntere Verwendung zu Imprägnirungs- und Schmier- 
zweden findet umd jedenfall mit dem harten Pech zu weichem Pech, Firniſſen ꝛc. 
zufommengearbeitet werden kann. Alles dies iſt Leicht. erffärlich, wenn wir 
bedenken, daß dieſe Defen mindeſtens ebenfo heiß wie Sasretorten gehen, und 
dag die Kohlen in ihnen länger al8 in den Retorten verweilen. 

Der Hibernia-Theer, welcher von außen geheizten Bienenforböfen 
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des Syftems Dr. C. Otto & Co. aus Hibernia= und Shamrod-Gewert- 
haft ftammt und angenfcheinlich bei niedrigerer Temperatur erzeugt ift, ift 
weniger werthvoll. Derfelbe enthält weniger und viel fchlechteres Antlinbenzol 
und Naphta, wie auch wenig Anthracen. Ungemein auffällig ift bie ſehr 
geringe Menge von Naphtalin und die große Menge der Phenole. Seine 
jehr ſchwierige Entwäſſerung ift auch ein Nachtheil. Immerhin tft auch diefer 
Theer unbedingt in diefelbe Claſſe wie der Gastheer zu ftellen, und kann ganz 
wie diefer verarbeitet werden. Er ift aufs ſchärfſte unterfchieden von dem 
Jameſon⸗Theer (aus nicht von außen geheizten Bienenkorböfen), welcher ſchon 
durch fein geringes fpecifiiches Gewicht und dann auch durch feine chemische 
Beichaffenheit eher in eine Claſſe mit den Braunkohlentheeren zu fegen ift, 
aber nicht, wie diefe, brauchbare Beleuchtungsöle und Paraffin abgiebt und 
zur Zeit als faft werthlo® angefehen werden muß. Solcher Theer wird, wie 
es fcheint, in Deutſchland gar nicht erzeugt. 

Der Theer der gleichen Zeche ift auch im Bochumer Gewerkſchaftslabora⸗ 
tortum analyfirt worden und hat (nad) gittiger Mittheilung des Herrn Dr. 
Dtto) folgendes Refultat ergeben: 

Specif. Gew. bei 19°: 1,106. Koblenftoff 2,63 Proc. (auffallend 
wenig, wie auch im Berichte bemerkt). 

1kg ergab bei der Deftillation bis zu 160%: 20 eem Wafler und 
47 com Leichtöl; bis zu 240%: 188 ccm Mittelöf. 

Das Leichtöl enthielt 5 Proc. ſaure Dele und ergab: 
bis zu 95—100° 110% 120° 130° 140° 150° 160° 170° 180° 190° 
Proc. 2 4 12 24 38 bl 64 74 80 87 

Das Mittelöl enthielt 24 Proc. ſaure Dele und fehr wenig Naphtalin ; 
e8 ergab: 

bis zu 182—190° 200° 210° 2200 230° 240% 
Proc. 5 18 42 92 % 8 


Auf Benzol wurde nur qualitativ durch Behandlung des Leichtöls mit 
Salpeterjäure geprüft, wobei der Bittermandelölgeruch fofort hervortrat (einen 
Schluß Hieraus auf die fehr wichtige Frage, wie viel nitrirbare Kohlen- 
waflerftoffe im Leichtöl vorhanden find, wird man hieraus noch nicht ziehen 
ditrfen). 

Endlich) giebt no R. Remy!) Verarbeitungszahlen eines Theer der 
‚fiscalifchen Kolsanftalt Heinig (Saar); der Theer ift in liegenden Francois» 
Rerroth’fchen Defen gewonnen und zählt feines verhäftnipmäßig hohen Benzol⸗ 
gehaltes wegen zu den befjeren Sorten. Die Zufammenfegung einer Probe 
ergab: 

Specifiſches Gewicht 1,11 

Äntbraom . 2 2 2 een... 0,48 Broc. 

Anilinbenzol (90 Proc. von 80 bi8 120° fiedend). . 1,75 „ 


1) Zeitſchr. f. angew. Ehem. 1890, ©. 327; Zeitihr. f. Berg: u, Hüttenw. 
18%, ©. 101. 
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Solvent⸗Naphta 130 bis 1800 ſiedend) . ... 1,50 Proc. 


Schweröl. . . .. . 344,00 „ 
28 nenn 42,60 „ 

Meere. 810 5, 
Brut » 2 2 2 2 2 ee ee... 11,62 „ 


Es wird allerdings von competenter Seite geklagt, daß die deutfchen 
Kokstheere noch ungleich ausfielen und im Durchſchnitt geringeren Benzol 
gehalt als die Sastheere ergäben. Indeſſen ift nicht zu überfehen, daß bie 
Gastheere wahrlich auch nicht alle von gleicher Beſchaffenheit ſind, und ein 
Riſico in diefer Beziehung jelbft bei Bezug aus der gleichen Gasfabrik befteht, 
weil man dajelbft nicht immer die gleichen Kohlen anwendet und namentlich 
oft Zufäge von Boghead, Plattenkohle u. dergl. macht, weldye den Theer ver- 
ſchlechterm. Dagegen fann man bei den Yechentheeren unbedingt verjichert 
fein, daß ſolche Zufäge nicht vorhanden find, und daß immer dieſelbe Kohle 
verfoft wird. Die bis jetzt bemerften Iingfeichheiten rühren wohl zum 
Theil davon Her, daß ungleiche Kohlen naturgemäß auch ungleiche Theere 
geben, zum Theil davon, daß der Theer verjchiedener Verkokungsſyſteme 
nicht identisch ift, wie wir gefehen haben. Sonſt ift gar fein Grund 
vorhanden, warum bei dem fabrifmäßigen SKofereibetriebe eine größere 
Unregelmäßigteit in der Qualität des ‘Cheers als bei der Gasfabrikation ſtatt⸗ 
finden ſollte. 

Man hat die Idee geäußert), daß Sodafabrifanten und andere Fabrilanten, 
deren Werke in Kohlemdiftricten liegen, ihre Defen nicht wie gewöhnlich ntit 
Kohlen Heizen, jondern Kolsproducenten werden follten. Das Kolsofengas 
und der Kols follten ihnen. als Brennftoff dienen, während der Theer (Del) 
und das Ammoniak den Werth des zu verkofenden Kleinkohlenabfalls deden 
würden. Sie würden mithin ihren Brennftoff umſonſt haben. Eine ernite 
Prüfung dieſes biendenden Gedankens zeigt, daß er unausführbar ift, ganz 
ficher mit dem Iamefon-Berfahren, welches Weldon im Sinne hatte. Wir 
werden weiter unten fehen, ob es praftifcher wäre, die ganze Kohle in Gene⸗ 
ratorgas zu verwandeln und die Nebenproducte dabei zu gewinnen. J. Levin⸗ 
ftein?) glaubt, daß die von Weldon erwähnte Anregung durchführbar wäre, 
wenn ein Yabrilant mindeftens 300 t Kohle wöchentlich verkofte und dabei 
das Gas mit flüffigen Abforptionsmitteln zur Gewinnung de8 Benzols bes 
handelte. Nah Levinftein’s Anficht würden der Kots und das Gas 
zulammen an Heizwerth etwa ber verfoften Kohle gleichlommen; aber dies 
fann augenſcheinlich nicht der Sal fein, da der ‘Sheer herausgenommen wird, 
und da die von den Gaſen aus dem Koksofen mitgenommene Hige verloren 
geht, wenn man die Safe zur Gewinnung der Nebenproducte abfühlt. 
Scheurer-Keftner 3) berechnet in der That den Verluſt an Heizkraft bei der 
Umwandlung von Kohle in Koks und Gas auf 19,3 Proc. 








— 


t) Erwähnt von Weldon, Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, p. 8. — *) Ibid., 
p. 217. — *) Compt. rend. 97, 179. 
Bunge-Köbler, Steinfohlentbeer. 8 
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C. Theer (und Ammoniak) aus Gadgeneratoren. 


Nachdem es erwiefen war, daß man die Kofsfabrifation vortheilhaft mit 
der Gewinnung von Theer und Ammoniak verbinden könne, war es ein fehr 
nahe liegender Gedanke, diefe Gewinnung von Nebenproducten auf das 
Generatorgas auszudehnen. Verſchiedene Verſuche find in diefer Richtung 
gemacht worden, aber wir werden nur zwei derfelben erwähnen. 

Sutherland (E. P. 3891, 1833) fegt zu der Kohle eine Subſtauz, 
welche zugleich Waflerftoff und eine Säure auszugeben im Stande ift, am 
beften eine Löfung von Chlorcalcium. Ueberhitzter Waflerdampf wirb eben- 
falls verwendet, indem man zwei Gasgeneratoren mit einem continuirlichen 
Dampferhiger verbindet, wobei das heiße Gas eines der Generatoren die 
Heizung beforgt. ‘Der überhigte Dampf ftreicht durd) den anderen Generator 
und bringt durd) Reaction auf den Kohlenftoff des Brennftoffes „Waffergas“ 
hervor. Die Safe läßt man durch paflende Apparate zur Abfcheidung von 
Theer und Ammoniak gehen. Die Einzelheiten des Apparates können bier 
nicht gegeben werden. 

Der Theer aus Sutherland’ Gasgeneratoren ift von Watfon Smith 
unterfucht worden ). Cein fpecif. Gew. ift 1,08; er ift dem Gas-Ketorten- 
theer ähnlicher al® JamejonsTheer oder Hohofentheer, riecht aber anders. 
Durch Deftillation erhielt man daraus: 

unter 2300 . . . . 5,44 Vol.⸗Proc. Del vom fpec. Gew. 0,956 

von 230 bis 300° . . 10,00 n » nn» .0,996 
„ 300° bi8 zum anfan- 
genden Erjtarren 


des Deſtillais. . 1448 „ "nr r.0,990 
beim Abkühlen erftarrende 
Deitillate . . . 10,40 n *" nr 7 ..0,996 


Kl . 2 2 2 2280,50 Gew.Proc. 
Waſſer und Berluft . . 32,60 n 


Bei der Rectification der drei erften Producte erhielt man: 


unter 1600. 2.2 2 2.2. 0,16 Vol.Proc. des Theers au Del 
A. von 160 biß 2100 . . . ..0,90 n n n nn 
B. „ 210 „ 2200. 2.20. 904 , en 
C. „ 220 „ 230. ...150 „ ren 
bi8 zum anfangenben Erftarren der 

Dele 8 a ö 6,96 n n 1) n n 
weiches Paraffin . . - » 2. 2,76 n n nn 


Die Oele A. B. C. waren hellgelb, dunkelten aber beim Stehen nad). 
Es waren aud) etwas Phenole da; Carbolſäure konnte jedoch nicht abgejchieden 


!) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 9 u. 64. 


Hohofentheer. 115 


werden. Naphtalin und Anthracen fehlten ganz, Benzol faft gan. An 
Paraffin ließen id) 6,7 Proc. des Theeres abfcheiben. 

Mithin ift der Sutherland-Generatortheer ganz verfchieben von Gas⸗ 
theer, und ähnlicher dem Jameſon⸗Theer, aber noch unreiner; ohne Um: 
deftilliren könnte er kaum zum Kreoſotiren verwendet werden. 


L. Mond hat verjchiedene Patente zur Abſcheidung von Theer und 
Ammoniaf aus Generatorgas entnommen (E. PB. 3821 und 3923 von 1883, 
1244() von 1893 und 8973 von 1885); aber da dabei das Hauptgewicht auf das 
Ammoniak gelegt wird und der Theer vermuthlich von dein aus dem Suther— 
land» Generator nicht fehr verfchieden fein wird (auf niedrige Temperatur 
wird ausbrüdlich Gewicht gelegt), fo werden wir das Verfahren im zweiten Bande 
behandeln. 

Abgefehen von den wirklich genommenen Patenten find auch anderweitige 
Verſuche gemacht worden, um Nebeuproducte aus Generatorgafen zu gewinnen, 
aber ſtets ohne öfonomifchen Erfolg, Nach einer privaten Mittheilung hat 
die Unterfuchung eines Generatortheers, der nicht aus Sutherland’s Senerator 
ttanımte, erwiefen, daß eine verhäftnigmäßig große Menge Anthracen zugegen 
war, aber leider zugleid) jo viel Paraffin, dag man unmöglich das Anthracen 
fabritmäßig zu Chinon orydiren fünnte, während andererfeitd das Paraffin 
trog aller Reinigungsverjuche Hartnädig etwas Anthracen zurüdhielt, und 
mithin beide Subftanzen gegenfeitig ihren Werth aufhoben. Bergl. iiber diefen 
Gegenftand auch Stahl und Eifen 1895, ©. 464. 


D. Sheer und Ammoniat aus Hohofengajen. 


Die meiften Hohöfen werden mit Koks gejpeift und aus ihren Gichtgafen 
können wir unmöglich Theer und Ammoniak zu gewinnen hoffen. Anders fteht 
es bei den mit Steinlohlen gefpeiften Defen, wo ber oberfte Theil des Schachtes 
gewiffermaßen ein Berfofungsraum ift. Dieſer Tall befteht in Weft-Schottland, 
wo fehr große Lager von „Splinttohle* 1) vorfommen. Dieſe Kohle eignet 
fi fehr gut zum Hohofenbetrieb, da gewiſſe Arten derfelben beim Kofen nur 
wenig zufammenbaden und nicht decrepitiren. Schottiſche Splintlohle enthält 
durchſchnittlich 40 Broc. flüchtige Beftandtheile, wovon 28 bis 35 Proc. Theer 
und Gas bilden, und giebt etwa 50 bis 55 Proc. afchenfreien Koks („fixed 
carbon"). Witrde ihr Durcjichnittsgehalt an Stidftoff (1,35 Proc.) ſämmtlich 
als Ammoniak abgegeben, fo wiirde dies 6,36 Proc. jchwefelfaures Ammoniak 
vom Gewicht der Kohle ergeben, aber im Hohofen werden nur 17 bis 20 Proc. 
des Stidftoffs der Kohle in Ammoniak umgewandelt. Schon 1845 empfahlen 
Bunfen und Playfair die Gewinnung des Ammoniaks aus Hohofengafen 
und berechneten, daß der Dfen zu Alfreton 91/,kg pro Tonne ergeben würde. 
W. Jones macht folgende Rechnung für die fchottifchen Hohöfen: Jede Tonne 


1) W. Jones, Proc. Iron and Steel Ind. 1885; Journ. Soc. Chem, Ind. 
1885, p. 737; hier finden fi auch Analyſen folder Kohlen. 


8* 
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Kohle ergiebt durchichnittlich 16 Proc. ihres Stidftoffs als Ammoniak, d. i. 
— 10,3 kg ſchwefelſaures Ammoniaf und 54 bi8 100 kg Theer, zum Theil 
in Dampiforn: bei der Temperatur der Cafe an der Gicht, zum Theil mechaniſch 
- fuspendirt. Außerdem ift nod) eine große Menge Flugftaub vorhanden, der 
zuerft entfernt werden muß. Jeder Tonne Kohle entjpricht ein Gasvolum von 
3500 cbın bei 15,5%, oder bei 260° (die wirkliche Temperatur der Gichtgafe 
ſchwankt zwiſchen 204° und 343") von über 6500cbm, wozu noch 135 bis 
140 kg Wafler in Form von Dampf pro Tonne Kohlen fommen. Dieſes 
Gasvolum ift dreizehnmal fo groß wie das bei der Darftellung von Leuchtgas 


in Retoeten Y eimse Tonne Kohlen erhaltene. Ä 
Aus diefen enormen en von Gichtgafen jollen nun Theer und Ammor 
niak verdichtet werden. Die Erfahrung zeigt, daß dies am beften angeht, wenn 


man äußeren Drud auf das Gas wirken läßt. Anfaugen der Gaſe ober 
Druck nad) innen kann nicht nur zu ſchlimmen Erplofionen führen, fondern 
verringert auch das Ausbringen an Ammoniak, weil Luft eindringt und Ammo—⸗ 
niak verbrennt. Der Theer läßt fid) aus diefen Gaſen nur jchwer auswaſchen, 
in Folge ſeiner phyſikaliſchen Beſchaffenheit und ſeiner Suspenſion in einem ſo 
großen Gasvolum. Kühlen und Waſchen wirkt hier fange nicht jo gut, wie 
heftige mechanifche Einwirkung, 3. B. Schlagen mit Waſſer und dergleichen. 

Die Mengen von Theer und Ammoniak, welde dieſe Induftrie dem 
Markte zuführt, find feine geringen. Bei einem Confum der fchottifchen Hoh- 
öfen an Kohle von jährlich, 2500000 t beträgt die Production an fchwefel- 
jaurem Ammoniak 28 250 t, wenn man das Ausbringen an dieſem pro Tonne 
mit 11,3kg annimmt), 

Man kann die Methoden zur Gewinnung von Theer und Ammoniot aus 
Hohöfen wie folgt eintheilen: 

I. Beruhend auf Condenjation oder Abkühlung. \ 
a. Berfahren von Alerander und MeCoſh (Gartiherrie- Berfaheen); 
n »„ Dempfter (Engl. B. 11250, 1884); 
c. n » Henderſ on. 
II. Beruhend auf ber Anwendung von Säuren, ohne Abkühlung. 
a. Verfahren von Neilfon, oder Summerlie⸗Proceß (Engl. P. 440), 1882); 


n „ Addie, oder Langloan⸗Proceß (Engl. P. 4758,11882); 
c. y n Chapman (Engl. P. 6406, 1884); 
d. n »„ Main und Galbraith (Engl. P. 10448, 1884). 


Die meiften diefer Berfahren ftreben vorzugsweife oder aud) ganz und gar 
nur nad) Gewinnung von Ammonial, und follen daher erft bei diefem behanxen 
werden; hier werden wir nur das wichtigſte Verfahren beſchreiben, durch di 
man Theer oder Del aus Hohofengajen erhalten kann. 


Der Gartſherrie⸗Proceß (Batente von Alerander und MeCoſh, 
Engl. B. 4117, 1879; 1433, 1880; 3785, 1881) wird durch Fig. 26 u. 27 


') Stahl und Eifen 1896, €. 388. 
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erläutert. Die Gaſe werden aus dem Hohofen durch das Hauptrohr 6 
abgeleitet, und gehen durch eine, der Temperatur und dem Volumen der 
Gafe entſprechende Zahl Röhren g in die Kühler K, beſtehend aus einer Bat⸗ 
terie von jenkrechten Röhren, abwechjelnd oben und unten mit einander ver⸗ 


Fig. 26. 





bunden, fo daß die Gafe den durch Pfeile bezeichneten Weg nehmen müſſen und 
durch Luft gefühlt werden. Das die unteren Rohrenden verbindende Rohr dient 
Big. 27. 





+ 
aud zum Sammeln des Theers und Ammoniakwaſſers, welches durch ben Ueber 
lauf # in den Behälter 7 abläuft. Diefe Einrichtung ift, wie man fieht, ders 
jenigen der Gasfabriten nachgeahmt. Die Cafe gehen durch z in die Waſcher W, 
bie mit gelochten Zwiſchenwänden aus Holz und Eifen verfehen find, welde 
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einen offenen Raum an abwechjelnden Seiten des Waſchers haben. Ein Etrom 
Waſſer läuft aus W darüber, und der durch das Waſſer und die Stöße gegen 
die Zwiſchenwände condenfirte Theer und das Aumoniakwaſſer laufen aus W 
nad) Tund S ab. Die fid) in S anſammelnde wäflerige Flüffigkeit wird durd) 
P auf die Höhe der Wajcher gepumpt und durd) Wiedergebraud) mit Ammoniaf 
angereichert. Die gefühlten und gewafchenen Safe gehen durch x nad) dem 
zweiten Hauptrohr G, um in beliebiger Weife verwendet zu werden. Wenn 
man nur den Flugftaub entfernen will, jo kann man die Waſchthürme weg- 
Lafien, muß dann aber die Safe vor ihrem Eintritt in die Kühlröhren anfeuchten, 
woflir ein befonderer Apparat von Belani !) conftruirt worden ift. Alerander 2) 
hat aud) andere fehr gut wirkende Kühl- und Wafchräume conftruirt, welche 
eine enorme, durch Waſſer und Luft gefühlte Oberfläche barbieten. 

Neuere Patente über Gewinnung von Ammoniak und Theer aus Hohöfen 
find entnommen von Maday (Engl. P. 14060, 1889), Coltneß Iron Co. 
(Engl. P. 17673, 1889) und Imray (Engl. P. 10589, 1894). 

Die Verwerthung der Hohofengafe in Schottland wird eingehend gejchildert 
in „Iransactions of the Institution of Engineers and Shipbuilders in 
Scotland“ 1896, Heft 25, denen wir 3) folgende Angaben entnehmen: Bei einer 
Anlage zur Verarbeitung der Gafe von vier Hohöfen beträgt die in 24 Stunden 
gelieferte Gasmenge über eine Million Eubifmeter. Das die Gaſe aufnehmende 
Sammelrohr hat einen Durdjmefjer von 2,5 m und fteht mit mehreren Exrhau- 
ftoren in Verbindung, welche diejelben anfaugen. Um die Temperatur ber 
Safe möglichſt zu jchügen, hat man die Kohre innen mit einen Futter von 
feuerfeften Steinen ausgefleidet, welches zugleich auch die eifernen Rohre vor 
der Zerftörung dur) die Hige bewahrt. Das Sammelrohr mündet zunächft 
in den jogenannten „Theerwaſcher“, einen großen, vieredigen Raum, deſſen 
Boden nad) den Seitenwänbden zu geneigt ift, und der durch Querwände in ein- 
zelne Abtheilungen gebracht wird. Diefe Wände haben unten ausgezadte Kanten, 
welche in flüffigen Theer eintauchen, und da8 Gas zwingen, fid) durd) fie einen 
Weg durd) den Theer zu fuchen. Durch die Zaden wird der Gasftrom mög: 
Lichft vertheilt, wodurch eine innige Berührung zwifchen Theer und Gas ftatt- 
findet und gleichzeitig eine vollftändige Abſcheidung der Theertheilchen aus dem 
letzteren und durch die hohe Temperatur de8 Gaſes eine Entwäfferung des Cheers 
bewirkt wird. Bon Zeit zu Zeit wird der auf dem Boden des Theerwaſchers 
ſich ausfcheidende Theer in ein Theerreſervoir abgelaflen. 

Mit einer Temperatur von etwa 55° verlaflen die Safe diefen Apparat; 
um zur Vollendung der Abkühlung dem fogenannten „Sondenfer“ zugeführt zu 
werden, welcher aus acht Abtheilungen beftcht, von denen jebe mit einem Syftem 
von 18 Paar Röhren von 16,5 m Höhe und 0,5 m Durchmeſſer ausgeftattet 
ift. Die Anordnung derfelben ift fo getroffen, daß das Gas darin abwechfelnd auf- 
und abfteigt, bis e8 auß dem letzten Nöhrenpaar mit einer Temperatur von ungefähr 
22° austritt. Bei heißen Wetter unterftügt man die Abkühlung durch Auf- 


1) Dingler’s Journ. 254, 257. — *) Ebendaf. — ?) Nach Wagner - Filcher’s 
Yahresber. 1896, ©. 133. 
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ſpritzen von kaltem Waſſer gegen den oberen Theil der Röhre, welches an dieſer 
abfließt und ſie durd) Verdunften abfühlt. Die in dem „Condenſer“ fid) aus⸗ 
ſcheidenden Condenjationsproducte, Theer und Ammoniakwaſſer, gelangen in 
einen jogenannten „Separator“, in welchem jie zur Ruhe kommen und fid) nadı 
dem fpecififchen Gewicht fcheiben. 

Nach dem Condenſer paffiren die Gafe einen ähnlichen „Wajcher*, wie er 
vorher befchrieben wurde, der 18,3 m lang, 3,8 m breit und 2,1m hoch ift, 
aber als Wafchflüffigfeit anftatt Theer Ammoniakwaſſer enthält, welches ſich 
nit Ammoniak aus den Gaſen jo anveichert, daß e8 zur Verarbeitung auf 
ſchwefelſaures Ammoniak geeignet ift, während der hier fich noch abfcheidende 
Theer zur Speifung des erjterwähnten „Theerwaſchers“ Verwendung findet. 
Hinter diefem legten Wafcher find die erwähnten (drei Stüd) Exrhauftoren aufs 
gejtellt, von denen jeder eine ftündliche Leiftung von 25000 cbm hat. Auf 
dem Gehäufe derfelben zeigen Manometer ben jeweiligen Drud des Gafes in 
den einzelnen Apparaten an, welche ſich fomit genau controliven laſſen. Die 
Exhauſtoren, welche feither das Gas durch die befchriebenen Wafcher hindurch 
gefaugt haben, preflen daſſelbe ſchließlich noch durch einen ähnlich conftruirten 
Waſcher, welcher Wafler als Sperrflüffigkeit enthält und die letzten Reſte 
Ammoniak und Theer aufnimmt. Die hier erhaltenen Wafchflitffigfeiten dienen 
zum Speifen der erfterwähnten Apparate. Das gereinigte Gas wird num erſt 
den Dampffefleln und Winderhigern zugeführt, um unter diefen verbrannt zu 
werden und fo zur Heizung zu dienen. 

Der im Ziefbehälter angefammelte Theer wird durd) Pumpen in Hoch⸗ 
reſervoirs übergeführt, von wo er direct in die zur Deftillation dienenden Blafen 
abgelajjen werden kann, welche mit den gereinigten Gaſen geheizt werben; das 
Anmoniafwafler wird in continuirlicde Colonnenapparate gepumpt, in welchen 
ed von oben nad; unten einem Dampfftrom, der gleichfalls aus Koksofengaſen 
erzeugt wird, entgegen fließt. Aus der oberiten Abtheilung der Kolonne wird 
das Ammoniakgas in mit Dlei ausgefchlagene und mit Schwefelfäure befchidte 
Gefäße abgeleitet, in welchen die Bildung von fchwefelfaurem Ammoniak 
erfolgt. 

Auf jede Tonne in den Dfen eingefegte Kohlen werben erhalten: 31,8 Piter 
Theeröl, 39 kg Theerpech und 11,3 kg jchwefelfaures Ammonial. Mit dem 
gereinigten Safe ift man im Stande, fo viel Dampf zu erzeugen, al8 zum Betrieb 
der Gebläſemaſchinen erforderlich ift und kann dabei noch in einem Theil der 
Winderhiger den Gebläfewind auf eine hohe Temperatur bringen. In dem an⸗ 
geführten Beifpiele einer an vier Hohöfen angefchloffenen Condenfationsein- 
richtung heizt das Gas 17 große Hochdruckdampfkeſſel, bedient drei Regenerativ⸗ 
Winderhiger und reicht außerden noch aus zur Deftillation des gewonnenen 
Theers und zum Verdampfen eines Theils der Abwäſſer der Ammoniakdeſtillir⸗ 
apparate. 

In der Berjammlung des „Iron and Steel Institut“ vom 5. und 6. Mai 
1398 berichtete Riley, daß man im Durdjichnitt aus 1.t Kohle 3680 cbm 
Gas gewinne, wozu 0,728kg Kohle pro Pferdekraftſtunde erforderlicd) find. 
Die Nebenproducte der Reinigung entfprechen 20 Proc. des Kohlenpreiſes. 
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Das Gas eignet fi, wie aud) Mond beftätigte, vollkommen zum Betriebe von 
Gasmotoren, welche mit einer Leiftung bis zu 250 Pferdefräften in beftem Be- 
triebe fi) befinden, wobei eine Kraftgewinnung von etwa 45 Proc. gegenüber 
der Berbrennung unter einem Dampfkeſſel zu erzielen if. Nad) Riley fann 
diefe Ausnugung der Hohofengafe zu einen: bedeutenden Gewinn bei der Eifen- 
fabrifation führen; die Einrichtungsfoften feien zwar ziemlich hohe, amortifirten 
fi) aber ſchnuell. 

In Schottland waren 18591 von 77 Hohöfen ?), die allein eine für Ges 
winnung von Theer und Ammoniak pafjende Kohle verwenden, 57 mit Anlagen 
zuc Gewinnung derfelben eingerichtet. Während die Baufoften eines Hohofens 
mittlerer Größe, einſchließlich Gebläfe, fi) auf 7800 Pfd. Sterl. ftellen, often 
die Condenſationseinrichtungen allein fchon mehr als diefe Summe. Die Ge 
fammtfoften der Condenfationdeinrichtungen der erwähnten 57 fchottifchen Hoh⸗ 
öfen belaufen fi auf 444 600 Pfd. Sterl. In England hat nur ein Wert 
mit drei Defen derartige Einrichtungen, welche pro Ofen 12000 Pfd. Sterf., 
alfo noch bedeutend mehr, koſten. Es find fomit der Ausbreitung diefer Neben- 
induftrie immerhin gewiſſe Grenzen geftedt. 

Unter den vielen Berfuchen und Vorfchlägen, den Anunoniaf» und Theer⸗ 
gehalt der Hohofengaje nugbar zu machen, dürfte die nachitehend kurz befchrie- 
bene Methode ?2), wie fie bei einem englifchen Hohofenwerke nunmehr jeit 
einiger Zeit mit gutem Erfolge in Anwendung ift, von Intereſſe fein, nad) 
welcher da8 Ammoniak als ſchwefelſaures Salz, die übrigen Producte als Theer 
gewwonnen werden. Zu dem Ywede ift neben den Hohöfen ein etwa 5 m hoher 
Schachtofen aufgebaut, der mit Pyrit beſchickt wird, deſſen Schwefelgehalt gegen 
50 Proc. beträgt, durch eingeblafene Luft wird die durch ein Feuer eingeleitete 
Derbrennung des Schwefel unterhalten und gelangt die jo mit jchwefliger 
Säure gejchwängerte Luft in ein Abzugsrohr, welches feitlich in die dem Hoh— 
ofen aufgejegte, die Hohofengafe ableitende Eſſe mündet. Die inzwiichen zu 
Schwefelſäure gewordene fehweflige Säure verbindet ſich hier mit dein Ammo— 
niak und werden die heißen Safe nunmehr einem Thurme zugeführt, in deſſen 
Spite die Eſſe mündet und welcher innen durch, quer eingelegte, von herab- 
riefelndem Waſſer benegte Platten eine große Oberfläche gegeben tft, jo daß 
die eintretenden Safe ihre Wärme und Löslichen Beftandtheile an das Waſſer 
abgeben. Die jo erhaltene Lauge fließt fchlieglich in ein unter dem Thurme 
befindliches Baffin, wird durd) Pumpen wieder hochgehoben und durchläuft den 
Thurm fo oft, bis fie die genügende Concentration befommen hat. Alsdann 
der Ruhe überlaffen, fegt ic) der Theer unten ab und wird durd) einen Hahn 
abgelafien, die Löſung von fchmefelfauren Ammoniak aber weiter auf Salmiaf 
oder Ammoniafflüffigkeit verarbeitet; jede Charge bis zur Concentration ber 
Lauge dauert acht bi neun Stunden und ergiebt die Anlage eine Ausbeute, 
welche neben der Dedung der Anlagekoften noch einen erheblichen Gewinn 
abwirft. 


1) Alkali Reports 1891, p. 13. — ?) Zeitſchr. f. Berg-, Hütten: und Ma: 
I&ineninduftrie 1895, &. 172. 
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Der aus Hohofengas gewonnene Theer ift zu verfchiedenen Malen 
von Watjon Smith?) unterfucht worden. Sein fpec. Gewicht ift 0,954; 
bei der Deftillation ergab er: 


Dols Gew:  Sper. 
Proc. Proc. (Sem. 


Waller > 2222020202. 30,60 32,3 1,007 
2300 3 1, 

Unter 230 Er on 291 2,8 0,899 
Bon 230 bis 300° . . . 6,97 71 0971 


Bon 300° bis zum anfangenben Erſtarren des Oels 13,02 13,5 0,994 
Erftarrende Oele weiches Paraffin) - .. . 16,706 173 0,987 
Kl. . m 215 — 
Verluſſſſtt.— 5,5 — 


Die Oele waren ganz durchſichtig; die niedriger ſiedenden, leichteren 
Fractionen hatten bernſteingelbe, die höher ſiedenden eine dem Portwein ähnliche 
Farbe. Nach ein oder zwei Tagen Stehens hatten ſie alle ſtark nachgedunkelt, 
beſonders die hoc, ſiedenden, welche ſtark grün fluoresciren. Weitere Pritfung 
zeigte, daß gar fein Naphtalin und Anthracen vorhanden waren; auch benzol- 
ähnliche Körper find nicht erwähnt. Etwa 0,54 Proc. des Theeres konnte an 
weichem Paraffin erhalten werden; ferner viel Phenole, darunter wirffiche Cars 
bolfäure.. Durch auf einander folgende Behandlungen mit Natronlauge und 
Schwefelfäure lieferten die dem Carbolöl und Schweröl des gewöhnlichen Stein- 
kohlentheers entjprechenden Deftillate 23,1 Bol. Proc. des Theers an Phenofen 
und 11,09 Bol.-Broc. an bafifhen Subftanzen. Diefe große Menge Phenole, 
welche die aus gewöhnlichen Gastheer erhältliche Menge weitaus iberfteigt, 
ipriht zu Gunften der Anfiht von K. E. Schulze ?), wonach wenigitens 
ein bedeutender Theil der aromatischen Theer-Kohlenwaſſerſtoffe durch die 
Spaltung von zuerft gebildeten Phenolen bei höherer Temperatur in Kohlen- 
waflerftoffe und die Elemente des Waſſers erhalten würde. Da Hohofentheer, 
vermöge feiner Bildung im oberften Theile des Ofens und nad) Ausweis feiner 
hemifchen und phyjilalifchen Eigenſchaften, augenscheinlich da8 Product einer 
niedrigeren Temperatur als Gasretortentheer oder Theer von gefchlofienen Koks⸗ 
öfen, wie Carvès' und Otto's, ift, jo fünnte man von vornherein erwarten, 
daß er eine intermebiäre Mifchung ift und die Phenole noch in größerer Menge 
enthält. Aber andererfeits enthält er doch) nur wenig wirkliche Carbolfäure 
(C;H,.OH) und Kreſole (C5H,.CH,.OH), viel weniger al8 Gasretortentheer, 
wonah Schulze’8 Theorie faum auf die Bildung von Benzol felbft ausgedehnt 
werden dürfte. Die Zerfegung der höher fiedenden Phenole des Hohofentheers 
durch Erhigen mit Zinkſtaub oder Eifenfeile ergab viel Xylol und erwies die 
urfprünglicye Gegenwart von Metarylenol, C,H; (CH,),.OH, was mit 
Schulze’8 Theorie ftimmt. Die noch höher fiebenden Fractionen ergaben bei 
ähnlicher Behandlung die Anmwejenheit von Pſeudocumenol, C;H,(CH,);.OH, 
und von Naphtolen, C,H,.OH. Natürlich können auch noch andere Phenole 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, p. 495; Journ. Chem. Ind. 49, p. 17. — 
2) Annalen 227, ©. 143. 
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und Phenoläther zugegen fein. Zu ähnlichen Refultaten gelangte Allen, ber 
gleichfalls den Hohofentheer unterſucht Hat. 

Jedenfalls ift Hohofentheer ganz und gar verfchieden von gewöhnlichem Gas⸗ 
theer und kann nicht zu denfelben Zwecken verwendet werden. Man müßte ihn ums 
deftilliven, wobei er gute Kreofotöle und mittelmäßige Schmieröle ergeben würde. 

Die Erzeugung von Hohofenfreojot in Schottland Hat übrigens jest 
große Dimenfionen angenommen. Daffelbe dient zum Imprägniren von Holz, 
und namentlich auch fir das Lucigenlicht (f. fpäter im Capitel Schweröl) und 
ähnliche Zwede; aud) zur Verbrennung als Heizmittel. ‘Die darin enthaltenen 
Phenole (25 bis 35 Proc. gegenüber 5 bis 10 Proc. im Gastheer⸗Schwerdl) 
find allerdings ganz verjchieden von den im Gastheer enthaltenen, und ähneln 
mehr denjenigen aus Holz⸗ und Braunfohlentheer und Scieferöl. Sie werden 
jegt unter dem Namen „Neofot* als Antifepticum verkauft und follen in diefer 
Beziehung dem rohen Kreiol („flüffiger Carbolſäure“) gleichftehen, bei weit 
weniger ätenden Eigenſchaften 1) (vergl. unten bei „Carbolſäurepräparate“). 
Eine weitere Unterſuchung diefer Theere von Watſon Smith?) beftätigt das 
oben Geſagte. Der Theer von den Gartiherrie-Hohöfen ift etwas Leichter als 
Waſſer; er enthält viel Baraffine, während Anthracen nidyt nachzuweiſen, viel» 
leicht aber nur durch die Paraffine verdedt war. Sehr groß ift die Menge 
der Phenole; neben Phenol findet ſich Metakrefol, Metarylenol, Pjeudocumenol 
und Naphtole. Von Kohlenwaflerftoffen war Toluol, Xylol (mit 70 ‘Proc. Meta⸗ 
lol), Pſeudocumol, Mefitylen und ein wenig Naphtalin, Benzol dagegen nie 
nachzuweifen, ift aber vermuthlid) in dem Gichtgaſe dampffürmig enthalten. 
Die bafifchen Beftandtheile des Theers ähneln denjenigen des Steintohlentheerg; 
unter denjelben wurde Anilin nachgewiefen. 

Auf die Verarbeitung des Theer aus Hohofengafen haben jih U. 9. 
Allen und R. Angus?) ein engl. Patent (Mr. 11 689 vom 29. Aug. 1887) 
ertheilen lafjen. Der Theer wird deftillirt, die alkalilöslichen Beftandtheile des 
Deſtillats ertrahirt und die Löſung mit Kohlenfäure aus Dfengafen gefällt. 
Durch wiederholte Löſung und Fällung bezwedt man eine fractionirte Reinigung, 
der man noch eine fractionirte Deftilation folgen läßt. Die flüchtigeren 
Producte dienen zu Desinfections⸗, die hochfiedenden zu Holzconfervirungs- 
zweden. Die Kohlenwaflerftoffe werden auf Leuchtöl, Schmieröl und Oelgas 
verarbeitet. Es ift nicht einzufehen, worin das Wefentliche diefer „Erfindung“ 
befteht, das cine Patentirung als gerechtfertigt erfcheinen laſſen könnte. 


E. Theer als Nebenproduct der Wufflergaserzeugung. 


Wir haben bereits im 1. Capitel (S. 17) darauf hingewieſen, daß aud) 
bei der Erzeugung des Waflergafes, die namentlic; in Amerika, neuerdings aber 
aud) in Europa zu hoher Ausbildung gelangt iſt, Theer gewonnen werden kann. 
Thatfächlicd werden denn and) heute in Amerika bei diefem Proceß als einziges 
Nebenproduct nicht unbeträdhtliche Deengen fogen. Waflergastheers erzeugt und 





!) Chemical Trade Journal 1837, p. 122. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 
1887, p. 583. — °) Chem.-Ztg. 1839, ©. 68. 
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in den Handel gebradıt. Da diefes Product indeſſen bislang für den Gegen- . 
ftand, der den Inhalt des vorliegenden Werkes bildet, ohne größere Bedeutung 
geblieben ift, können wir auf feine Erzeugung nur in aller Kürze eingehen. 

Das Wailergas wird bekanntlich durd; Einwirkung von itberhigten Waffer- 
dampf auf geeignete Kohlen (Anthracit oder Kofes) in Schachtöfen dargeftellt, 
die abwechjelnd falt (mittelft Waſſerdampf) auf Waſſergas und heiß (init Luft) 
auf Kohlenoryd, neuerdings auch auf Kohlendioryd geblafen werden. 

Es befteht weſentlich aus Waſſerſtoff und Kohlenoxyd, nebft geringen 
Mengen von Kohlenfäure, leichten Kohlenwaflerftoffen u. ſ. w. und kann baher das 
gewöhnliche Leuchtga8 nur zu Heizzweden mit Vorteil erfegen, während es 
für Beleuchtungszwecke eine vorgängige Carburirung, die ja in Amerifa mit 
feinen umermeßlichen PBetroleumvorräthen billig zu ftehen fommt, durchmachen 
muß. Diefe Carburirung erfolgt entweder durd) Einführung lichtgebender, Leicht: 
flüchtiger Kohlenwaſſerſtoffe in das fertige Gas, oder, wie e8 meiftens gefchieht, durch 
gleichzeitige Einführung von geeigneten Kohlenwaſſerſtoffdämpfen mit Wafjergas 
durd) glühende Retorten. Dabei werden nad) D. Douglas!) bei nicht zu hoher 
Temperatur des Veberhigers etwa 25 Proc. des Dels als Theer gewonnen, welcher 
noch häufig weglaufen gelaffen wird, obgleich er fich recht gut verwerthen läßt. 

Diefer Theer befteht indeflen noch zur Hälfte aus Waller, mit welchem 
er eine innige Emulfion bildet, die ſich durch die gebräuchlichen Mittel nicht 
wie.beim gewöhnlichen Steinfohlentheer trennen läßt. Douglas ift es nad 
vielen Berfuchen gelungen, eine Scheidung zu erzielen; fein Verfahren befteht 
in der Hauptſache im Erhigen des Theers im gefcjloflenen Kefjel bei 10 Atm. 
Spannung. Er erhielt aus 100 Thln. Rohtheer 50 Thle. entwäſſerten Theer 
mit nur 1 Proc. Feuchtigkeit und 25 Thle. Waller, während 25 Thle. Wafler 
im Laufe de8 Procefies felbit verdampften. Der entwällerte Theer fol ein fehr 
gefuchtes Product fein; Über feine Verwendung oder Verarbeitung macht 
Douglas keine näheren Angaben. 

a. H. Elliot?) hat einen amerikanischen Waſſergastheer, hauptfächlich 
mit Rüdficht auf das Ausbringen an Anthracen unterfucht und folgendes Er- 
gebniß erhalten: 

Specififches Gewicht 1,100. 

400 ccm lieferten bei ber fractionirten Deftillation in Bolumprocenten : 


| 1/, Del 
\ /s Waller 
[11,2 feſte Maſſe 


Fraction I von 80 bis 200°. . 2. 2.2...92 


Sraction II von 200 bis 270° 


“117,7 Del 
6,0 
Fraction 111 270° bi8 Pehbildung . 965 I Maſſe 
| 1,7 halbfeſte Maſſe 
Fraction IV . 60 Od 


78,3 Brocent. 


1) Jourmal of Gaslighting 1891, 58, 1130. — *) Am. Chem. Journ. 
1884, 6, 248. 
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Die fefte Maſſe der Fraction II beftand in der Hauptſache aus Naphtalin 
und enthielt nur 0,82 Proc. Anthracen, entjprechend 0,09 Proc. vom Gewicht 
des Theers. Aus der III. Fraction konnten zuſammen 2,33 Proc. Anthracen 
vom Gewicht des Theers gewonnen werden; der feſte Antheil bildete eine grün 
gelbe Maſſe von 25,6 Proc. Anthracengehalt, während die Oele diefer Yraction 
nur einen Gehalt von 3 Proc. KReinanthracen aufwiefen. Die balbfefte Maſſe 
der legten raction ergab 2 Proc. Keinanthracen und aud) die Dele derfelben 
zeigten nod) einen Gehalt von 1,81 Proc. dieſes werthvollen Kohlenwaſſerſtoffs. 
Der Gefamnitgehalt diejes Theers an Reinanthracen betrug mithin 2,63 Proc. 
feines Gewichts und übertrifft fomit den des Steintohlentheers um das Sechs⸗ 
bis Zehnfache. 

Ein Theer aus mit ruſſiſchem Rohöl carburirtem Waſſergas hatte nach 
Mathews und Goulden!) folgende Zuſammenſetzung: 


Benzol » > 22022020. 119 Broc. 
Toul 2 nen. 383  „ 
Leichte Baraffine . . . 2 ..0.851 „ 
Solvent:Napftae-. -. -» : .» ....1796 „ 
Phendle -. » . 2 2.202000. Spur 
Mittele > 2 2a 2944 , 
Rreofotül . >» 2 2 2 22m. 2426 „ 
Naphtalin . > 2 20202. 128 „ 
Anthracen ob -». » 2» 2 093 „ 
Kokee. 980 5, 


97,20 proc. 


Auch in dieſem Falle iſt der Gehalt an Anthracen gegenüber dent ges 
wöhnlichen Gastheer ehr hoch zu nennen. 

Troß diefes enormen Gehalte an Anthracen fcheint der Waſſergastheer 
indeflen doch für die Zwecke der Theerdeftillation wenig werthvoll zu fein. Nach 
freundlichen Privatmittheilungen des Herrn ©. B. Boulton enthält diefer 
Theer, der gegenwärtig in London vielfach dem gewöhnlichen Theer beigemifcht 
wird, Baraffine, welche diefen verfchlechtern und die Anthracengewinnung durch 
die Unverfäuflichkeit dcs Product8 unrentabel machen, was auch aus vorjtehen- 
der Analyfe hervorgeht; daher verlangen die Käufer des gewöhnlichen Gastheers, 
daß diefem fein Waflergastheer beigemijcht fein darf. 


F. Erzeugung von dem Steintohlentheer ähnlihen Gemiſchen 
duch Zerjebung gewiſſer Dämpfe bei hohen Temperaturen. 
(Delgasprocep,.) 

Die Zerfegung von im Wefentlichen zu den Yettlörpern gehörigen 
Berbindungen vermittelft Leiten ihrer Dämpfe durch glühende Röhren ift 
namentlid von Berthelot (1867) und außerdem von verfchiedenen anderen 
Chemifern ſtudirt und dabei die Bildung aromatifcher Verbindungen beob- 


!) Gas World 16, 625; Wagner-Fiſcher's Jahresbericht 1892, S. 77. 
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achtet worden. Schon lange vorher war die Darftellung von Leuchtgat, 
welches ftet8 viele aromatische Subftanzen enthält, durch Zerſetzung von Del 
ober Yett im Großen ausgeführt worden. Diefer Proceß, der fogen. Delgas- 
proceß?), nahm gleic) wie die Steinfohlengasbeleuhtung in England feinen 
Ausgang, wo bereitd 1814. John Taylor Delgas herftellte und ein Patent 
auf fein Verfahren erhielt. In Deutjchland entitand die erſte Delgasfabrif 
1828 in Frankfurt a. M., wo Knobloch und Schiele die erften praktischen 
Berfuche mit Oelgas angeftellt Hatten. Allein diefe, wie eine Anzahl anderer, 
derartiger Anftalten wurden bald durch Steinfohlengasanftalten verdrängt, weil 
der Bedarf an Rohmaterial zu fchwer zu beichaffen und dies auch der Stein- 
kohle gegenüber zu thener war. _ Nicht anders erging es anderen Delgasanftal- 
ten, die in den fünfziger Jahren entjtanden waren und mit Delen aus Reut- 
finger bituminöfem Schiefer arbeiteten. Während in Amerika und England 
diefer Induftriezweig raſch zu hoher Blüthe ſich entfaltete, war dies in Deutſch— 
land erft möglich, al8 die ſächſiſch-thüringiſche Mineralölindujtrie ein billiges 
und zugleich vorzüigliches Nohmaterial für die Bergafung lieferte. In England 
brachte die fchottiiche Yeuchtfchieferinduitrie und in Amerika die ſich vapid ents 
widelnde Petroleumgewinnung fchon viel früger ein pafjendes Rohmaterial auf 
den Markt und gaben damit der Ausbreitung des neuen Verfahrens einen 
weiten Borfprung. Befonders verdient gemacht um die Entwidelung der Del- 
gasinduftrie in Deutichland haben ſich dann in der Folge 9. Hirzel, Rie⸗ 
dinger, Hübner, Sudow, Küchler und Pintjch, welch' letzterer die 
Beleuchtung der Eifenbahnwagen mit comprimirtem Delgas in Deutſchland ein» 
führte. Die Anwendung des Delgajed zu diefem Zweck (transportables Gas), 
jowie zur Beleuchtung von Fabriken hat der Delgasinduftrie zu großer Aus» 
breitung verholfen; ein weiteres Gebiet fcheint ihr in der Berwendung zum 
Aufbefiern des Leuchtgaſes, fowie zum Carburiren des Waſſergaſes noch bevor: 
zufteben. | 

Wir dürfen die Ausführung des Telgasprocefies als befannt vorausfegen ; 
wer ſich näher fiber die Einzelheiten informiren will, jet auf das oben erwähnte 
Bert von Scheithauer verwiefen, welches den Gegenftand in eingehender, 
ſachkundiger Weife behandelt und dem wir aud) die folgenden Mittheilungen 
entnehnıen. Als Material zur Herftellung von Delgas werden gegenwärtig aus⸗ 
fchließlich die aus den Schtweeltheeren der Braunkohle und des Leuchtſchiefers durch 
Deftillation erhaltenen fogen. Gasöle, fowie Petroleumproducte verwendet. Die 
Anforderungen, die man an ein normales Gasöl ftellt, find nicht unbedingt 
feftgelegt. Dan legt im Handel niit füchl.-thür. Gasölen zwar ein fpecififches 
Gewicht von 0,850 bis 0,900 bei cinem Kreofotgehalt von höchſtens 3 Volum⸗ 
procenten und einer Siedegrenze von nicht unter 200° und bis 320° zu Orunde, 
doch kann man nur eine Bergafung felbft als maßgebende Unterfuhung bes 
traten. Nach Hirzel follen 100 kg Gasöl 60 cbm Gas mit einer Leuchte 
kraft von 7,5 deutfchen Normalkerzen bei 35 Liter ftündlichem Verbrauch geben. 


3), Sheithauer, Die Fabrikation der Mineralöle ꝛc. Braunſchweig, Wriedr. 
Biemeg u. Eohn, 1895. ©. 282, 
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Der Mechanismus der Delgasbildung ift der, daß das in die glühenbe 
Ketorte eingeführte Del zunächft fich verfliichtigt und die Dämpfe alsdann an 
den heißen Wänden, fowie in dem hocjerhigten Netortenraume felbit fid) in gas⸗ 
förmige Körper verwandeln. Ein Theil des Oels entgeht der Zerfegung und 
condenfirt fi) in der Borlage, während ein anderer Theil fich unter gleich- 
zeitiger Abfcheidung von Kohle in aromatiſche Kohlenwafferftoffe verwandelt, 
welche gleichfall8 in der Vorlage verdichtet werden. Dieſes Product bildet den 
fogen. Delgastheer. Nah Young)) finden bei diefem Vorgange zweierlei 
Wirkungen ftatt: Einmal wirft die in dem Retorten raume herrichende 
fteahlende Wärme uuf die Deldämpfe in der Weije ein, daß fie diefelben in 
einfache gejättigte Kohlenwaſſerſtoffe und Olefine zerlegt; dann aber aud) be- 
wirft die Berührung der Deldämpfe mit den glühenden Retortenwänden einen 
Zerfall in aromatifche Körper. Da der Gehalt des Gaſes an gasförmigen 
Dlefinen hauptfächlich deſſen Leuchtkraft bedingt, fo ijt zur rationellen Bergafung 
von Kohlenwafjerftoffen das Vorhandenfein eines größeren Raumes zur Ermög- 
lichung der überwiegenden Einwirkung der ftrahlenden Hige von wejentlicher 
Bedeutung und die um jo mehr, da ja die aromatifchen, Leicht flüchtigen Sub- 
ftanzen, wie Benzol, Toluol, die dem Gaſe zunächit gleichfalls eine hohe Leucht⸗ 
traft verleihen, fic, beim Abkühlen und befonders beim Comprimiren größtens 
theil8 verdichten, wodurch die Leuchtkraft des Gaſes wieder bedeutend geſchwächt 
wird. Man bat e8 deinnad) ganz in ber Hand, ein an Benzol armes, aber 
an Olefinen reiches Gas, welches fich zur Beleuchtung oder Aufbeflerung . des 
Leuchtgaſes eignet, oder ein folches mit hohem Benzolgehalt, wie es zum Car: 
buriren von Waflergas vortheilhaft ift, Herzuftellen und kann daher auf ben 
Zweck, dem e8 dienen foll, ſchon im Voraus durch geeignete Wahl der Appara⸗ 
tur Rüdficht nehmen. Niemals darf indeffen das Gasöl als folches direct auf 
die Netortenwand gelangen, fondern e8 muß in beiden Fällen vorerft in Dampf 
übergeführt werben. Dieſe Gefichtspuntte find auch für die weiter unten zu 
beichreibenden Berfuche zur Umwandlung fetter oder hochmolecularer Kohlen: 
wafferftoffe in Benzol und aromatische Körper von Wichtigkeit. 

Die Zufammenfegung des Delgafes ift wefentlich verfchieben von ber des 
Steinkohlengajes, ſchwankt im Verhältniß feiner Leuchtfraft und ift abhängig 
von der Bergafungstemperatur des Oeles. Wir ftellen nachftehend die Zus 
fammenfegung des Oelgaſes derjenigen des Steinkohlengaſes gegenüber. 





| Delgas | Steintohlenges 





Koblenfäure. . 2... . 1,0 1,5 
Sauertoff . .» 2.22... 0,5 14 
Schwere Kohlenwaflerftofie . 83,0 8,0 
Koblenoryp . 2». 2... 2,5 80 
Waflerfof -. . ..... 15,0 48,7 
Methan . » 22 220. 46,0 33,4 
Stidftof -. - 2... 0... 2,0 4,0 


!) Gas World 1893, 19, 123; Chem.⸗Ztg. 1898, Rep. S. 241; Journ. 
of Gaslighting 1893, II, p. 260. 
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Beim Comprimiren des Oelgaſes auf 10 bis 12 Atm. ſcheiden ſich aus 
100 cbm comprimirtem Gas durchſchnittlich 6 bis 10 kg flüfjiger Kohlen⸗ 
waſſerſtoffe auf, welche hauptfächlich ans Benzol, Toluol und flüffigen Kohlen» 
wailerftoffen der Reihen C.n Hon und Cn Hon a beftehen. Diefe, Hydrocarbon 
genannte Flüſſigkeit hat nach Bunte folgende Zuſammenſetzung: 


Duo 2 2 2 2 nee. 70 Proc. 
Zoul . . .. 15 „ 
höhere arontat. Kohlenwaſſerſtoffe .. 55 
Homologe des Aethyſens....10, 


Die Verarbeitung dieſes Materials auf reines Benzol und Toluol haben wir 
ſchon an einer anderen Stelle beſprochen. 

Der eigentliche Delgastheer, der bei dem beſprochenen Verfahren in 
einer Menge von 30 bis 45 Proc. des angewandten Deles entfällt, wird im 
Allgemeinen noc) Heute al8 ein läftiges Nebenproduct betrachtet. In Farbe 
und Geruch ijt er dem Steinfohlentheer ähnlich, doch bejigt er nur ein fpec. 
Gewicht von 0,95 bis 1,000 und ift viel bünnflüffiger als jener. Weſentlich 
unterjcheidet er fich vom Steinkohlentheer durch feinen hohen Gehalt an Kohlen- 
waſſerſtoffen der Tyettreihe, der ihn fllr die Zwecke der Benzolgewinnung uns 
braudhbar macht. Kine eingehendere Unterfuhung des Delgastheers fcheint 
bislang nicht vorzuliegen, dürfte indeffen auch nur ſchwankende Reſultate ers 
geben, da, wie wir gefehen haben, außer dem Nohmaterial, aus welchem er 
gewonnen wird, auch die Vergaſungstemperatur, jowie die Art der Apparatur 
bei feiner Entftehung eine große Rolle fpielen. 

Scheithauer giebt folgende Siebeanalyfe: 


Anfang: 70 bis 110°. bis 150° fiden . . 5bis 10 Proc. 
1500 „ „ 200 „ ...5,10 „ 
2000 5 220 ... 20 n 
2500 „ „m 300 20 22.220, 
über 300° „ 2... 30 n 
Rüdftand und Brut . . . 10 n 


Was die Zufammenfegung des Delgastheerd anbelangt, fo zeigen die 
Unterfuchungen von Scheithauer?), Bryce’), Macadamt), Yewes) und 
Armftrong®), daß das bei dem üblichen Verfahren gewonnene Product geringe 
Mengen von Benzol, dagegen mehr Toluol und Homologe enthält. Befonders 
reich it der Delgastheer an Dlefinen und Acetylenen und e8 treten bisweilen 
auch niedrig fiedende, gefättigte Kohlenwaflerftoffe der Fettreihe, wenn auch in 
geringem Maße auf. An Naphtalin, welches fid) befonders reichlich aus den 
Fractionen von 250 bis 300° ausfcheidet, fcheint er nicht unter 3 bis 4 Proc. 
zu enthalten. Der Gehalt an Anthracen ift fehr verfchieden; zuweilen findet 
man Theere, bie gänzlich frei davon find, andere enthalten 0,06 bis O,1 Proc. 


1) Journ. für Gasbeleudtung 1898, ©. 442. — *) loc. eit. — °) Journ. f. 
Gasbel. 1898, S. 497. — *) Journ. of Gaslighting 13893, p. 400. — °) Ibid. 
1893, p. 629. — °) Bergl. oben ©. 49. 
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Der größte Gehalt wurde von Scheithauer unter etwa 30 Theerproben zu 
0,65 Proc. beftimmt. Das al8 Delgastheer gewonnene Anthracen fcheint in- 
deilen nicht unbeträchtlihe Mengen von Methylanthracenen zu enthalten; das 
daraus gewonnene Anthrachinon erſcheint nur jelten in den befannten, charaf- 
teriftifchen Nadeln, jondern e8 zeigt jich fehr oft in der verfilzten Befchaffenheit, 
wie fie den Anthrachinon aus Pechanthracenen, das befanntlic) ftarf methyl⸗ 
haltig ift, eigen ift. Ebenſo wie der Steintohlentheer enthält auch der Delgas- 
theer reichlihe Mengen von fuspendirtem Kohlenftoff, weldyem er feine Farbe 
verdankt. Das Borlommen von Phenofen und Baſen im Delgastheer ift nad) 
der Natur des Rohproductes fo gut wie ausgeſchloſſen. 

Bei der Verarbeitung des Fettgastheers, die nur vereinzelt in größerem 
Maßſtabe betrieben wird, gewinnt man eine leichte Naphta, die als Hydro⸗ 
carbon zum Carburiren verwendet wird, eine mittlere Fraction, welche als 
ſogenanntes „Putzöl“ in den Handel kommt, und ein ſchweres Deſtillat, das 
häufig wieder zur Vergafung dient, in der Eifeninduftrie aber aud) vielfad) als 
fogen. „Bohröl* Verwendung findet. Der Rüdftand bildet eine goudronartige 
Maſſe, die in der Asphaltfabrifation als Surrogat für natürlichen Asphalt 
gerne gebraucht wird, Viel Delgastheer wird in den Gasanftalten felbft ent⸗ 
weder in Beimifchung zum Brennmaterial oder direct in der Forſunka ver- 
brannt. In vielen Fällen dürfte da8 letztere um jo rationeller fein, al8 der 
Preis des Delgastheerd in der Regel ein niedrigerer ift, ald der des Steinkohlen⸗ 
theers, eine Thatſache, die fi) aus feiner, für die Darftelung aromatijcher 
Subftanzen ungünftigen Zufammenfegung zur Genüge erflätt. 

Ein aus rufiiihem Petroldeſtillat nad) befonderem Verfahren von 
Dworfowitfch!) bergeftellter Theer lieferte bei der Verarbeitung: 

32,40 Proc. Benzol 
41,10 „ leichte Dele 
0,14 „ Anthracen 

11,00 „ Beh 
11,00 „ Schmieröl. 

Es ift gewiß ein eigenthlimlicher Zufall, daß derjenige Beſtandtheil des 
Steintohlentheers, welcher deifen Verarbeitung auf dem Wege der Deitillation 
wohl in erfter Linie ermöglicht und ventabel gemacht hat, da8 Benzol, im Del- 
gastheer, beziehungsweife den Producten des Delgasprocefjes, zuerſt aufgefunden 
worden ift. Aber obwohl die Entdedung des Benzols felbft durch Faraday 
in der aus comprimirtem Oelgas condenfirten Flüffigfeit ſchon 1825 gefchehen 
war, fo ift doch erft ganz neuerdings die Darftellung von dem Stein» 
fohlentheer ähnlidhen Subftanzen, das heißt folchen, welche viel Benzol, 
Naphtalin und Anthracen enthalten, aus den [hwerften Deftillaten 
und Rüdftänden der Betroleumraffinerien und dergleichen vermittelft 
Durchleitens durch glühende Röhren in fabrifmäßigem Maßſtabe verjucht worden. 

Genauere Verfuche, wie weit ſich dieſe Reaction praktiſch verwerthen Laffe, 
wurden angeregt durch eine Preisaufgabe des Berliner Vereins für Beförderung 


1) Journ. of Gaslighting 1898, p. 1083; Scheithauer, loc. cit., p. 318. 
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des Gewerbefleißes (1877), worin die Nachweiſung der Möglichkeit verlangt 
wurde, die hochſiedenden Oele des Braunkohlentheers vermittelſt eines techniſch 
ausführbaren Verfahrens in ſolche Kohlenwaſſerſtoffe überzuführen, welche als 
Grundlage der Anilin⸗ und Alizarinfarbenfabrikation dienen. 

Liebermann und Burg!) fanden, daß die hochſiedenden, faſt werth⸗ 
lofen Dele des Brauntohlentheers, das fogenannte Gasöl, beim Durchleiten 
durch glühende, mit poröfen Körpern gefüllte Röhren unter reichlicher Gas⸗ 
bildung (56 bis 63 Proc.) in ein dem Steinkohlentheer ganz ähnliches Gemiſch 
von Kohlenwaflerftoffen übergehen, das ca. 4 Proc. Benzol und Toluol und 
0,9 Proc. Rohanthracen enthalte. Petroleum und Vulcanöl geben neben viel 
Gas beträchtliche Mengen Benzol, aber faft fein Anthracen. Steintohlen- 
theeröfe, von 140 bis 150° und von 160 bis 210° fiedend, auf ähnliche Weife 
behandelt, erlitten einen viel geringeren Gewichtöverluft. ‘Die quantitativen 
Kefultate, welche fie erhielten, können, wie fie felbft zugeben, nicht maßgebend 
für die Verhältnifie im Großen fein, welche durch eigene Verſuche ermittelt 
werden müßten. Aehnliche Reſultate erhielten Salzmann und Wichelhaus?). 
Tür den Holztheer wurde dafielbe von Atterberg?) bewiefen. 

Eine ausführliche Arbeit Über diefen Gegenftand rührt von Letny?) her. 
Er unterfuchte zunächft ein theeriges Condenfat von der Gasbereitung aus 
ſchweren Petrofeumridftänden (erhalten durch Einfließen derfelben in glühende, 
mit Holz angefüllte Retorten), und fand e8 nad) abermaligem Durdhleiten durch 
bie glühende Retorte dem Steinkohlentheer durchaus entiprechend ; im Speciellen 
wies er darin Benzol, Toluol, Xylol, Naphtalin, Anthracen und Bhenanthren, 
neben unverändertem Petroleum, nad). Er verfuchte dann das Durchleiten der 
Petrolenmrüdftände im Kleinen durch eine glühende eiferne, mit Holzkohlen 
gefüllte Röhre. Hierbei erhielt er 33,3 Proc. Gas und 66,6 Proc. Theer, 
in welchem viel Amylen, Benzol, Toluol, Xylol und außerdem höher fiedende 
Dele, aber feine feiten Konlenwaflerftoffe enthalten waren. Das letztere ſchreibt 
Letny der verhäftnigmäßig geringen Dide der glithenden Kohlenfchicht zu, 
durch welche die Petroleumdämpfe bei der Operation in kleinem Maßſtabe 
gingen. Bei höherem Drude entftehen noch mehr niedrig fiedende Dele, aber 
im Ganzen weniger Theer und fchlechtes Gas. Das Rohmaterial für diefe 
Verſuche ift als Rüdftand von der Kaffinirung des Petroleums von Baku in 
Süd⸗Rußland, und ebenfo von derjenigen in Nord⸗Amerika mafjenhaft zu haben. 
Seitdem Beilftein und Kurbatoff gezeigt haben, daß diejes Petrolemm 
hauptſächlich Waflerftoff-Additionsproducte der Kohlenwaflerftoffe der Benzol« 
reihe enthält, welche iſomer, aber nicht identisch mit den Fettlörpern der Reihe 
C, Han find, erflärt e8 ſich leicht, wie jo große Mengen von Benzol⸗Kohlen⸗ 
wafferftoffen durch die feurige Zerſetzung jener Subftanz erhalten werden fonnten. 

Im Jahre 1879 in Lunge's Laboratorium mit einem von ihm ange» 
gebenen Berjuchdapparate in etwas größerem Maßſtabe von einem Chemiker 
der Ragofin’fhen Petroleumraffinerie angeftellte Verſuche beftätigten in 


1) Ber. d. deutſch. dem. Geſ. 1878, ©. 723. — *) Ibid. 1878, ©. 802 u. 
1481. — °®) Ibid. 1878, ©. 1222. — *) Dingl. Journ. 229, 358. 
Lunge-Könler, Eteinkohlentbeer. 9 
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vollem Maße die Thatfache, daß Benzol, Toluol, Naphtalin und Anthracen 
aus Betroleumrüdftänden in der befchriebenen Weife erhalten werden könnten. 
1881 wurde in der That nad) Mittheilungen von Rudnew!) in der Gas⸗ 
fabrik zu Kafan der bei der Darftellung von Leuchtgas aus Petroleum ge- 
wonnene Theer fabrifmäßig durch Deſtillation in gewöhnlicher Weife ver: 
arbeitet und ergab dabei 10 bis 12 Proc. Benzole (incl. Toluol) und bis 5 Proc. 
Naphtalin; fpäter follte auch das (ſtets vorhandene) Anthracen gewonnen 
werden. Bemerkenswerth ift, daß der Petroleumgastheer faft völlig frei von 
Phenolen war. 

1882 wurde nad) Liebermann?) bie Verarbeitung der Petroleumrück⸗ 
fände im folcher Weife von den Gebrüdern Nobel in Baku fabritmäßig aus⸗ 
geführt. Das von ihnen gewonnene Anthracen war 25- bi8 35 procentig und 
ergab zu Ludwigshafen ganz gutes Altzarin. Das Naphtalin war rein. Das 
Benzol, obwohl bei 80 bis 85° fiedend, war unbrauchbar zur Darftellung 
von Nitrobenzol, da e8 zu viele Fett⸗Kohlenwaſſerſtoffe enthielt; durd) Aus⸗ 
frieren bet — 14° (was ſich in Rußland im Winter leicht machen läßt), konnte 
man es aber gut reinigen, felbft wenn e8 30 Proc. Verunreinigungen enthielt, 
und e8 ergab dann ein reines, bei 2050 fiedendes Nitrobenzol. Die Naphta- 
Rüdftände, die man in rothglühende, eiferne, mit Bimsftein geflillte Retorten 
einlaufen ließ, ergaben pro 1000kg: 500cbm Gas, verwendbar für Heizung 
und Beleuchtung, und 300 kg Theer mit 0,6 Broc. Rohanthracen und 17 Proc. 
Kohbenzol, da8 bei 120° fiedete und nur 4 ober 5 Proc. reinem Benzol und 
Toluol entiprad). 

1882 wurden zu Baku 200 000 t Naphtarudſtande gewonnen, welche als 
Brennmaterial zur Heizung von Dampfbooten ꝛc. und zur Gasfabrikation in 
Rußland verkauft wurden; aber nur ein geringer Theil davon wurde auf 
Benzol und Anthracen verarbeitet. Die Anlagekoſten dafür ſind enorm hoch. 
Krämer fand, daß man mit Röhren von 13 bis 15cm Weite und 2 bis 3 m 
Länge, von denen je zwei in einem Dfen lagen, in 24 Stunden nur 100 kg 
Rüdftände verarbeiten konnte. Nach feiner Reinigungsmethode konnte er auf 
Dele mit 91, oder ſelbſt 96 Proc. nitrirbarem Benzol kommen, während 
Liebermann’s Methode ihm nur Dele mit 24 Proc. nitrirbarem Benzol 
ergab. 

Neuere Angaben über die rufjischen Verſuche zur Verwendung der Per 
teoleumrüdftände („Astatki“ oder „Masud“) zur Darftellung von Benzol, 
Naphtalin und Anthracen find von B. Redwood gemacht worden ?), nad 
feinen bei einem Beſuche in Baku 1884 gemachten Beobachtungen. Ex erwähnt 
einen von Nobel patentirien „Regenerativ»Cupolofen“ und folgende damit 
erhaltene Refultate. Die erfte Behandlung ergiebt 80 bis 40 Proc. Theer, 
welcher 15 bis 17 Proc. 50 proc. Benzol enthält. Durch eine zweite trodene 
Deftillation der im Theer nach Abfcheidung des Benzol verbleibenden Schwer⸗ 
öle befam man 70 Proc. Theer, welcher 7 bis 10 Proc. 50 proc. Benzol, 


m 


1) Dingl. Journ. 239, 72. — 1) Ibid. 246, 429. — °) Journ. Soc. Chem. 
Ind. 1875, p. 79. 
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16 Proc. Naphtalin, 2 bis 3 Proc. trockenes „Grünfett“ (oder 30 proc. Ans 
thracen) und 24 Proc. Pech ergab. Auch erhält man dabei pro Cubikfuß 
Aftatli 75 bis 100 Cubikfuß Gas mit einer fünfmal größeren Leuchtkraft als 
Steintohlengae. Der Regenerativofen wird zuerft, natürlich mit Aftatki, auf 
1000° angeheizt und wenn er durch den Zerjegungsproceß des Aſtatki abgekühlt 
worden ift, jo wird er in ähnlicher Weife wieder angeheizt, indem das im Ofen 
bleibende Gas und ber darin angejettte Koks ald Brennſtoff verwerthet werben. 
Man ſoll dieſen Ofen ein Jahr ohne Reinigung benutzen können. Obwohl das 
Verfahren in ziemlich bedeutendem Maßſtabe ausgeführt wurde, war es doch 
augenſcheinlich damals noch nicht über das Verſuchsſtadium hinausgekommen, und 
iſt ohne Zweifel ſeit Redwood's Beſuch in Folge der Preisänderungen eingeſtellt 
worden. In Engler's Reiſebericht von 1885 iſt nichts mehr davon erwähnt. 

Damit waren indeflen die Berfuche zur Aromatifirung von Petroleum» 
rüdftänden und ähnlichen Producten feineswegs eingeichlafen. F. Hlawaty) 
(D. R.P. 51553) verführt folgendermaßen. Stark überhigter Wafferdampf 
wirb in ein über 400° erhigtes Gemiſch von Petrofeumrüdftänden u. dergl. 
mit einem Drittel Sägemehl und einem Sechftel Aetzkalk geleitet. Die Dämpfe 
pajjiren dann glühende Röhren, welche mit Eifen oder Kohle angefüllt find und 
werben bei ihrem Austritt aus denfelben condenfirt. Das Condenſat ift reich) 
an aromatischen Kohlenwaflerftoifen, während die umcondenfirten Gafe haupt» 
ſächlich aus Acetglenen beftehen, welche nach vorgängiger Paflage einer aus 
Kalt, Eifenvitriol und Sägemehl beitehenden Reinigungsmafle abermals glühende, 
mit Bimsftein gefüllte Röhren durchftreichen, wonach fie gleichfalls ein aro⸗ 
matiſches Condenſat liefern, welches gleich wie da8 erftere auf befannte Weife 
verarbeitet wird. Statt des Waflerdampfes kann man fi bei dem Verfahren 
mit Bortheil auch der überhitten Dämpfe von Aethyl- oder Methylalkohol und 
Eſſigſääure bedienen. 

Die Frage der Umwandlung der unter dem Namen „Mafub“ bekannten 
Rüdftände des ruſſiſchen Petroleums Hat de Boiffieu 2) einem eingehenderen 
Studium unterworfen. Im Gegenfage zu Schieferöl und amerifanifchem Per 
troleum liefern diefe Rückſtände bei der trodenen Deftillation beträchtliche 
Mengen (12 bis 15 Proc.) aromatifcher Kohlenwaſſerſtoffe. Die Ausbeute an 
folchen würde nach feiner Meinung ficher noch größer fein, wenn man, ftatt die gas⸗ 
förmigen Probucte nur in ſchwerem Dele zu condenfiren, ftarke Kälte und Drud 
anwenden wilrde. Das hierbei erhaltene Rohbenzol zeigt folgende Siedepunkte: 

82° . . . . Ocom 1100... . 84cm 

0... 2,120... 9, 

5.2.2.4, 180.2... 9, 

1000 . 2. ..69, 140° . . ..096, 
1429... Ref 


und enthält 8,04 Proc. Benzol, 2,57 Proc. Toluol und 1,05 Proc. Kylole. 
Die ans Benzol und Toluol hergeftellten Bafen waren von vorzüglicher Ber 
ſchaffenheit. 
1) Chem. Ind. 1891, ©. 69. — *) Chem.⸗Zig. 1898, 6. 70. 
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Neuerdings hat noch A. Nikiforow!) ein Verfahren zur Verarbeitung 
von Erbölrüdftänden (Engl. B. 10957, 1886. Ruf. P. 290, 1894. D. R.P. 
85 884, 1895) angegeben, das auf einer fractionirten Zerfegung durd) Hohe 
Higegrade unter gleichzeitiger Anwendung von Drud beruht. Die Rüditände 
werden zunächſt in einer halbovalen, gußeifernen Ketorte bet 515 bis 550° 
unter gewöhnlichen Drude vergaſt. Der Zulauf in die Retorte wird fo 
regulirt, daß in der Vorlage eine Temperatur von 200° herricht, jo daß fich 
in diefer nur höher fiedende Producte condenfiren können, welche entweder, wie 
die gleichzeitig auftretenden permanenten Cafe, unter der Retorte verbrannt, oder 
nochmals zerfegt werden. Die unter 200° fiedenden, flüfjigen Antheile werden 
durch) Schlangenkühler condenfirt und in gewöhnlichen Theerblaſen mit Der 
phlegmatoren deftillirt. Die Fractionen bi8 100°, bis 130°, bis 160°, bis 
180° und bi8 200° werben getrennt aufgefangen, während der Rückſtand zum 
Theer aus der Retortenvorlage gelangt. Jede einzelne Yraction kommt nun in 
Retorten, wie fie zur Delgasfabrifation gebräudjlich find und von denen je zwei 
hinter einander angeordnet find, wiederholt zur Zerſetzung und zwar bei ver- 
ſchiedenen Temperaturen (fir die leichtefte Fraction bei 700°, für die ſchwerſte 
beit 1200°) und einem durd) Droffelung der Safe erzeugten Drude von 2 Atm. 
Die Temperatur in der Vorlage wird auf 150 bis 200° gehalten, fo daß ſich 
darin die fchwerften Beftandtheile des aromatischen Theers anſammeln. Die 
bei diefer Temperatur flüchtigen Beftandtheile werben nach ihrer Condenfation 
einer fractionirten Deftillation unterworfen und aus den bis 120% übergehenden 
Antheile das Anilinbenzol gewonnen. Die Deftillate bi8 160%, 180° und 
200° wandern in den Kreislauf zuriid, während die über 200° fiedenden An⸗ 
theile auf Anthracen und Naphtalin verarbeitet werden. ‘Der bei ber erften 
Bergafung in der Vorlage angefammelte Theer kann gleichfalls deftillirt und 
die einzelnen Fractionen unter Drud, aber bei weit höherer Temperatur aro⸗ 
matifirt werden, liefert aber eine geringere Ausbeute an Benzolfohlenmwaffer- 
ftoffen, von welchen im Ganzen etwa 12 Proc. vom angewandten Rohmateriale 
bei diefem Proceſſe gewonnen werden. 

Bon dem Gedanken ausgehend, die Delgasfabrifation durch Erzeugung 
eined aromatifchen Theers rentabler zu geftalten, hat endlih Dworkowitſch?) 
einen Apparat conftruirt, bei welcdjem er die früher von Young (S.126) aus 
gejprochenen Ideen fructificitt. Der Apparat ift inder Ragoſin'ſchen Yabrif bei 
Niſchni⸗Nowgorod in Thätigkeit und erzeugt angeblich aus 100kg Erdöl 40 kg 
50 procentiges Benzol, Nach Dworkowitſch erhält man aus 100 kg ruffifchen 
Petroleum 46,7 cbm Gas von 60,3 Normalferzen (bei 150 Liter ftündlichem 
Verbrauche) und 37 Proc. Theer. Durch Deftillation gewinnt man daraus: 

32,4 Broc. . » 2» 2020. Benzol 
4A mn 2202000. Jeichtes Del 


0,14 2.202220. Anthracen 
11,00 2 2 ee Pe 
1100 2. 2 220.0. Scmieröf 


. Ber. d. deutjch. dem. Gel. 1896, Nef., S. 218. — *) Journ. of Gaslighting 
1893, II, p. 1083. 
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Erwähnt ſoll noch werden, dag Wiffe und Schneller (Engl. P. 21343 
von 1892) die Spaltung diejer Kohlenwaiferftoffe in einem elektriſch erhigten - 
Ofen vornehmen wollen. U. Seigle!) verwendet zum gleichen Zwecke ein 
überhigtes Bleibad. 

Alle diefe Verfuche und Patente, welche eine beflere Verwerthung ber 
Petroleum: und ähnlicher Nüdftände bezweden, können indejlen heute in der 
Zechnit faum mehr als wifjenfchaftliches Intereife in Anfprud) nehmen. Seit 
man gelernt hat, diefe Rückſtände durch, geeignete Behandlung in werthvolle und 
gefuchte Schmieröfe, ſowie vorzügliche Asphalte überzuführen, kann der Verſuch, 
fie in Steintohlentheerproducte umzuwandeln, an denen, wie wir gejehen 
haben, fein Mangel ift, feine Ausficht auf Erfolg mehr Haben. Ganz das Gleiche 
gilt auch für die Abfichten von Dworkowitſch bezüglich der Delgasfabrifation, 
denn e8 ift faum anzunehmen, daß der Ausfall an Gas und Leuchtkraft durch 
den Werth des Benzols auf die Dauer gedeckt wird, deſſen ohnehin ſchon niedriger 
Preis durch diefe neue Duelle nur nod) mehr gedrüdt würbe 2). 

Diefe Derwerthung von Petroleumrüdftänden ift aud) in Amerika verjucht 
worden, und zwar von einem Chemiler, welcher etwas von den in Zürich an» 
geftellten Experimenten (S. 129) gejehen Hatte; aber obwohl ein erhebliches 
Kapital darauf verwendet wurde, fo fam doch ein fehr kümmerliches Reſultat 
heraus, entweder weil jener Chemiker nicht bie nöthige praftifche Erfahrung 
bejaß, oder weil die amerikanischen Petroleumrüdftände jic in diefer Beziehung 
nicht jo günftig wie die kaukaſiſchen verhalten. 

Man Hat die Anficht ausgefprochen, daß die Aromatifirung von Petroleum» 
rüdjtänden u. dergl. auf die Zerſetzung der darin anweſenden Naphtene zurück⸗ 
zuführen fei und bejonders auf den nahen Zuſammenhang des Heranaphtens 
mit dem Benzol hingewielen: 


CH 
CH,—CH,—CH 
’ ” 407 \cH 
CH,—CH,—CH;; \ | 
Hexanaphten HOT X CH 
CH 
Benzol 


Danach Hinge der Erfolg hauptſächlich vom Mifcungsverhältnig der Naphtene 
in den betreffenden Rüdftänden ab, das vielleicht in ſolchen aus amerikaniſchem 
Petrolemm weniger günftig ift, al8 in jenen aus kaukaſiſchem. 


Allgemeine Bemerkungen über Steintohlentheer verjchiedener 
Herkunft. 


Alle oben bejchriebenen Barietäten von Steinkohlentheer, zu denen wir aud) 
noch natürliche Vorkommen, wie die Rangoon-Naphta und in weiterem Sinne 


1) D. R.⸗P. 94846; Zeitir. f. angew. Chemie 1897, ©. 782; Wagners 


Fiſcher's Jahresber. 1897, ©. 576. — ?) Bergl. Scheithauer, loc. ceit. ©. 818; 
lewes, Journ. of Gaslighting 1898, II, p. 629; Chem. Ind. 1891, p. 69. 
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ſelbſt Rohpetroleum rechnen können, beftehen im Wefentlichen, wenn aud) nie 
ausfchlieglich, aus Kohlenwaflerftoffen; aber diefe gehören zu fehr verfchiedenen 
Claſſen und die Glieder diefer Claffen find in fehr verſchiedenen Berhäftniffen 
zugegen. Bei einigen herrſchen die „aromatifchen* Kohlenwaflerftoffe, d. i. 
Benzolderivate im weitelten Sinne, ganz und gar vor, und diefe Theere find eg, 
welche das Ausgangsmaterial für die Yabrikation von „Iheerfarben“ Tiefern, 
nämlich Benzol, Toluol, Xylol, Naphtalin, Anthracen und Carbolſäure. Im 
anderen Theeren finden wir aber, außer Phenolen höherer Ordnung, die Glieder 
der Paraffinreihe und anderer ihr nahe verwandter Reihen, wie die der Dlefine, 
die alle zu ben „Yettlörpern“ gehören. Einige diefer Theere enthalten Ver⸗ 
bindungen, welche, obwohl fie iſomer mit Paraffinen oder Olefinen find, doch in 
Wirklichkeit aromatische Verbindungen, nämlich Waflerftoff- Additionsproducte, 
find (vergl. nächſtes Capitel); aber dies fcheint einen Unterſchied in Beziehung 
auf die praftifche Verwerthbarkeit folcher Theere zu machen, denn aud) dieje 
taugen nur zur Fabrikation von Brennöl, Schmieröl und feftem Paraffin, find 
aber werthlos für die Darftellung von Theerfarben. 

In der Regel finden ſich Glieder beider Reihen in gewiilem Grade in allen 
Theeren, und dies ift eine Negel ohne Ausnahme, wenn wir die Phenole ein- 
Tchließen, welche ja „aromatische“ Verbindungen find, und welche in feinem Theer 
zu fehlen fcheinen. Die Theere, welche am meiften Benzol und deflen Derivate 
enthalten, find am werthvollften; felbft eine Heine Menge von fettem Kohlen⸗ 
waflerftoff vermindert ihren Werth für die Tarbenfabrifation bedeutend, und 
eine größere Beimiſchung des letzteren kann fie ganz werthlos für diefen Zweck 
machen. Benzol, welches viel „nicht nitrirbare“ Dele enthält, wird von feinem 
Anilinfabrifanten angenommen, und paraffinhaltiges Anthracen wird in den 
Altzarinfabriken gefürchtet. ‘Daher ift der praftifche Werth einiger der Theer- 
probuctionsverfahren ſehr problematifch, weil fie eine Miſchung von aromatifchen 
und fetten Verbindungen Tiefern, welche zu reich an den legteren if. Es ift 
natürlich nicht ausgefchloffen, daß gute und billige Yabrifationsmethoden aufs 
gefunden werden können, um diefe zwei Claſſen von Verbindungen zu trennen; 
aber bis dies verwirklicht ift, werben jene Verfahren feine Ausficht haben, die 
Concurrenz mit Gastheer und mit einigen Arten von Kokstheer zu beftehen. 


Es ift natürlicd) eine wichtige Frage, welches die Bedingungen find, unter 
denen die Bildung von aromatischen und biejenige von fetten Kohlenwaflerftoffen 
zum Vorherrſchen kommt. Wir haben früher (S. 30) gefehen, daß Temperatur: 
unterfchiede Hiermit fehr viel zu thun haben; aber dies macht nicht alles aus. 
Ohne Zweifel ift die phyſikaliſche Befchaffenheit und die chemiſche Zuſammen⸗ 
fegung der deftillirten Kohle von großem Einfluß. Aeltere Foffilien geben mehr 
aromatifche Kohlenwaflerftoffe, jüngere mehr paraffinartige Körper und Phenole 
(S. 10). Aber auch wenn man daflelbe Material, Gaskohle oder Kokskohle, 
behandelt, fo findet man große Verfchiebenheiten je nach der Art, wie die Hite 
angewendet wird. Um die mehr aromatischen, fir Yarbenfabrilation tauglichen 
Theere zu gewinnen, muß man eine intenftvere Hite auf eine relativ dünne Schicht 
von Kohle wirken laflen. Wird dies nicht beobachtet, fo tritt eine allınälige, 
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trodene Deftillation ein, bei der im Innern der die MWärnte ziemlich, chlecht 
feitenben Kohle oder in dem weniger intenfiv erhitten Theile der Retorte (des 
Dfens) zuerft weſentlich paraffinähnliche Producte überdeſtilliren, entiprechend 
der geringeren Hige. Dieſe gelangen nad) außen und werden fo fchnell aus dem 
Bereich der heißen Ofen⸗ oder Retortenwände entfernt, daß in dem conbenfirten 
Producte die paraffinähnlichen Körper noch vorwalten. 

Andererjeits, wenn die Kohle in genligend dilnner Schicht liegt, und auf 
allen Seiten der intenfiven Hite genügend ausgeſetzt tft, fo gruppiren fich die die 
Kohle zufammenfegenden Elemente bei dem Yerfallen der Grundfubftanz jofort 
zu-den ber hohen Temperatur entſprechenden Producten, nämlich den aromatijchen 
Kohlenwaiferftoffen und weniger compleren Phenolen. Wir haben hier feine 
allmälige, fondern eine plögliche trodene Deftillation. 

Die Richtigkeit diefer Vorftellungen geht hervor aus der Form, der Er- 
Higungsart und der allgemeinen Anordnung von gewöhnlichen Gasretorten und 
von geichlofienen Koksöfen (Otto, Carvès zc.) einerfeits, und im Gegenſatz 
dazu der Form des Bienenkorbofens mit Ianefon-Apparat, wo die Kohle in 
einer dien Maſſe auf der nicht erhigten Dfenfohle Liegt, wobei auch bie Seiten 
nicht erhigt werben, und die Hige nur auf die oberfle Schicht der verfofenden 
Kohle wirkt. Bei anderen Formen von umgeänderten Bienenkorböfen wird bie 
Sohle geheizt, aber die Kohle Liegt auch hier in einer dicken Mafle; es fehlen 
Geitencanäle, und würde man felbft verfuchen, Canäle über dem Gewölbe anzu- 
legen, fo wäre doch zu viel Raum zwiſchen diefem und der Kohle. Hier werden 
alfo paraffinoide Theere gebildet werden (Watfon Smith); ebenfo, wegen der 
Achnlichkeit der Bedingungen, in Gasgeneratoren und Hohöfen. 


Befimmung des Ausbringens von Theer und Ammoniak aus 
Kohle. 


Es ift natlirlich wünſchenswerth, von vornherein zu willen, wie viel Theer 
und Ammoniak eine neue Kohlenart liefern Tann. Dies wiirde nod) wichtiger 
fein, wenn jemals Theer und Ammoniak zu Hauptproducten der Kohlendeftil- 
lation würden; aber wir haben gejehen, daß diefer Zuftand, welcher vor einigen 
Jahren heranzunahen fchien, wieber auf ferne Zukunft vertagt worden ift, und 
daß heutzutage die Duantität und Dualität des Gafes und Koks unbedingt in 
erfter Linie ftehen. 

Immerhin fommt e8 vor, daß OGrubeneigenthlimer oder Kohlenconfumenten 
fi über das Ausbringen an Nebenproducten aus irgenb einer beftimmten 
Kohlenart aufzuklären wünfchen. Bislang ift das einzige zuverläffige Mittel zu 
biefem Zwecke das, einige Wagenladungen der Kohle in benfelben Retorten oder 
Defen zu deftilliren, wie fie zum gewöhnlichen Sabrilationsproceß dienen, und 
die Nebenproducte beſonders aufzufangen. Wir haben über foldhe Verſuchs⸗ 
arbeiten aus München und Paris früher berichtet (S. 38 und 39). Solche 
Berjuche find aber keineswegs Leicht, einfach und billig anzuſtellen, und nur bei 
ganz beſonderer Sorgfalt zuverläſſig. 
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E8 wäre daher fehr erwünfcht, Verfuche über da8 Ausbringen an Neben» 
producten im Laboratoriumsmaßſtabe anftellen zu können. Wir möchten jedoch 
anftatt einen Apparat oder Verfahren zu diefem Zwecke zu bejchreiben, vielmehr 
die Schwierigkeiten ſolcher Laboratoriumsverſuche hervorheben. Allermindeftens 
follte eine Verfuchsretorte vorhanden fein, welche die Bedingungen der Yabri- 
fation fo genau wie möglich nachahmt, 3. B. eine Kleine gußeiferne D-Retorte, 
45cm lang und 15cm hoch (inwendig), weldhe etwa 5kg Kohle faßt, mit 
einem Mundſtück, Dedel und Gasrohr ähnlich denen einer wirklichen Gasretorte. 
Selbft hier aber find die Verfuchsbedingungen ganz andere, al& bei einer wirk⸗ 
lichen Gasretorte, und wir müfjen erwarten, eine ganz andere Quantität und‘ 
ganz andere Qualität von Theer zu bekommen, als diefelbe Kohle in einer großen 
Chamotteretorte oder in einem Koksofen ergeben würde. Auch für das Aus⸗ 
bringen an Ammoniak giebt der Verſuch im Kleinen feine Handhabe. Um fo 
hoffnungsloſer ift es, wenn Chemifer in noch Heineren Apparaten, wie gläfernen 
Berbrennungsröhren, Porcellanröhren oder Flintenläufen, arbeiten, wie es wirk⸗ 
(ih geſchieht. S. Schmig!) glaubt, daß man das Ausbringen an Ammoniaf 
richtig taxiren könne, wenn man die durch Deftillation von 10 bis 15g Kohle 
in einem Berbrennungsrohr entwidelten Gaſe über rothglühenden, in der vor: 
deren Hälfte des Rohres enthaltenen Koks leitet; aber hierbei ift es ungewiß, 
wie viel in dem Ammoniak von der beftillirten Kohle, und wie viel von ber 
Wirkung der Gaſe und Dämpfe auf den Koks herkommt, der ja ſtets Stidftoff 
enthält. Er läßt die Safe von verdlinnter Schwefeljäure abforbiren, dampft 
mit Zuſatz von Duedfilberoryb auf ein Feines Bolum ab und treibt das Ammo⸗ 
niak durd) Aetznatron ans. Dieſes Verfahren wird beftenfall® vergleichende 
Reſultate fir verfchiedene Arten Kohle ergeben, kann aber ficher nicht bean 
[pruchen, daß diefe mit der Großpraris übereinftimmen. 


1) Stahl und Eiſen 1886, ©. 396. 


Drittes Capitel. 


Gigenfhaften des Steinkohlentheers und feiner 
Beflandtheile. 


— — — 


Der Steinkohlentheer iſt eine ſchwarze, ſchmierige Flüſſigkeit von eigen⸗ 
thümlichem Geruch und mehr oder weniger dickfluſſig. Sein ſpecifiſches Gewicht 
ſchwankt zwifchen 1,1 und- 1,2; gewöhnlich nur zwifchen 1,12 bis 1,152). 
Londoner Theer hat jedoch im Durchſchnitt 1,2, und kommt felbft bis auf 1,215; 
die aus ben englifhen Provinzen ſtammenden Theere find leichter. Don 
Manchen wird ein Theer um fo mehr geſchätzt, je niedriger fein fpecififches 
Gewicht ift. Jedenfalls kann dies nur gelten, wenn derjelbe von reinen Stein- 
tohlen herſtammt; da aber gerade die aus Cannelkohlen, bitumindſen Schie⸗ 
fern n. |. w erzeugten, mehr toluol« und paraffinhaltigen Theere erheblich leichter 
als die reinen Steintohlentheere find, fo kann man fi auf jenes Kriterion 
durchaus nicht verlafien. 

Der Steinkohlentheer ft ein änßerft complicirtes Gemenge von chemifchen 
Berbindungen, welche zum Theil noch gar nicht iſolirt find. So willen wir 
3. B. fehr wenig über die indifferenten Dele, welche zwifchen den phenol⸗ und 
naphtalinhaltigen und den anthracenhaltigen Deftillaten auftreten, jo bedeutend 
auch ihre Menge iſt. Ebenfowenig kennen wir fchon alle Körper, welche im 
Rohanthracen enthalten find, und noch viel weniger wiſſen wir von den Beitand- 
teilen des Peches. 

Ob einige der Beftandtheile des Steinfohlentheers ſchon in der Kohle prär 
formirt find, und daher durch den gewöhnlichen Deftillationsproceß nur zu 
Tage gefördert werden, ift eine offene Frage. Mean kann kaum bezweifeln, 
daß die Steinkohle aromatische Körper enthält; die neuere Anficht ift fogar bie, 
daß fie ganz und gar aus folchen zufammengejegt ſei und gar keinen freien 


1) Ganz unbegreiflih ift e8, das jelbft bei Autoren wie Bolley, Wurg, 
Birard und Delaire, Vincent u. U. die Angabe vorlommen kann, der Stein- 
kohlentheer habe Überhaupt oder auch nur bisweilen ein geringeres ſpecifiſches Gewicht 
als Waffer. Ganz augenſcheinlich Liegt bier eine Verwechſelung mit Braunkohlen⸗ 
theer und dergl. vor, und find die betreffenden Gitate ohne Kritik auß einem Buche 
in das andere binübergewandert. 
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Kohlenstoff enthalte!). Aber es ift eine andere Frage, ob irgend welche 
diefer Körper bei der in den Gasretorten herrſchenden Hitze unzerſetzt 
flüchtig find. 

Der Theer enthält fticftoffhaltige Beſtandtheile, vorwiegend von baftjcher 
Natur, in Folge des nie fehlenden Stidftoffgehalts der Kohle, und Schwefel: 
verbindungen, die von dem in ben Kohlen ſtets vorhandenen Schwefelfied und 
organifchen Schwefelverbinbungen abgeleitet find. 

E. Mills?) giebt die folgenden Analyfen der Elementarzujammenfegung 
von Londoner und Schottifchem Durchſchnittstheer: | 


London Schottiſche Gannel 
Kohlenftoff.e. -. . . . 77,53 85,33 
Waflerfloff - -. - » 6,33 7,33 
Stidfoff - -» -» - - 1,03 0,85 
Schwel . » ... 0861 0,43 
Sauerftoff. . . - . 14,50 6,06 


100,00 100,00 


Nah SG. Kraemer?) zeigt der Theer aus deutſchen Gasanftalten im 
Durchſchnitt folgende Zufammenfegung: 
Benzol und Homologe, HHan—s. -» » . . . 2,50 Proc. 
Phenole und Homologe, CnaHan--r.OH. . . „ 2,00 
Pyridin« und Chinolinbafen, CnaHan-7:-N. . . 0,25 


Naphtalin (Acenaphten), CoHan-ı2 - - -» » 6,00 
Schwere Dele, .Hn . - “20.0.0. 20,00 
Anthracen, Phenanthren, On Hana 0. 2,00 


Asphalt (Lösliche Beſtandtheile des Pechs), CoHh 38,00 
Kohle (unlösliche Beitandtheile des beche) Con Ein 24,00 
Wafler. . - . . . 4,00 
Safe (Berluft bei der Deſtillation) .... 12425 


Da der Theer ſtets eine erhebliche Menge von Ammoniakwaſſer mechaniſch 
beigemengt enthält, jo müſſen wir erwarten, ſämmtliche Beſtandtheile des letz⸗ 
teren im Theer vorzufinden, und auch diejenigen bes Leuchtgaſes kommen wohl 
alle im Theer in phyſikaliſcher Abjorption vor. 

Im Folgenden geben wir eine Aufzählung der bis jest im Steinkohlen⸗ 
theer nachgewiefenen ober ficher vermutheten Körper, deren Beichreibung im 
Einzelnen fi) daran anjchließen wird. 


3 3 333 33 3 


1) Vergl. die Zujammenftellung in Muck's Steintohlendemie, Gap. VIII, 
wo namentlich die Arbeit Balger’s beiproden ift, ſowie das erfte Eapitel diejes 
Wertes. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, p. 326. — °) Journ. f. Gasbel. 1891, 
©. 225; Wagner⸗Fiſcher's Jahresber. 1891, ©. 47. 
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A. Kohlenwaſſerſtoffe. 








| dm | Schmelzpunkt Siedepunkt 
I. Methanreihe, CaHan +3. | | 
Metban . -. 2... 200m. . CH, — — 
Aethaan. C,H, — — 
Propan.. CH, | — — 20° 
Butan, normales.. C,H, — 10 
Pentan, nomal8 .... 2... C,H, flüjfig 87—39° 
Lopentan . » ... 0. on. n n 80° 
Heran, normal . ... 2... .1 GHu n 69—71° 
Heptan, normal...» 2 2 2... C-H,s » 98° 
Aebylifoamgl » 22000. 'n „ 90,3° 
Scan I. . 2 2 ec 2 2 2 2 2 0. C,H3s » 119—120° 
1. .. 2222 0 02200 n „ 124° 
Ronanl - - 22 - >22 C,H, n 130° 
„ H ER n n 150,8° 
Decan I. Paar Bar Baar Br var Bar ar Br Br Co Ha 2 158—161° 
» II. :. 2:2 22220000 n n 170—171° 
Undean. © 2 2200er C,H, n 180—182° 
Duoderan » » 2 2» 0 ee nr. C„H, n 200—202° 
Krdean 2 2 2 0 ern en C,, Has N) 218—220° 
Duatuordean . 2.2.2... ... Ci. H. 236—240° 
Quindecan. - 2 2 2 ee ren. 0 Ois Has n 258—262° 
Eodecan . 20. .° teren C.H,, n 280° 
See Baraffine . . . 22220 C,, Has 40-—60° — 
bis.. CyH, — — 
U. Aethylenreihe, CaHan. 
Adhyln. - 20 nen C,H, — — 110° 
Propyien . 220 0.. ren C,H, — — 
Butylen, normales....... C‚H, — — 5° 
Plendobuiplen - - 2222000. ” — 4 10 
Jjobutylen............ — —8 
Amplen, normald . 2 2 22... C,H.» flüffig + 39—40° 
2 RT. 1 1100. . n n + 35—36° 
Herylen . . » nen C,H, n 68—70° 
r n * 72 - 74 
Heptylen............ C;H, n %—99° 
IH. Hexabydroadditionss 
producte der Benzolreibe, CaHsn 
(Naphtene). 
Sexahyprobeng | . . 220000. CH. flüjſig 690 
Serahpprotoluol . 2 2000. . C,H, „ | 97° 
Hexahydroiſoxyvlol......... C,H, i I 118 
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IV. Acetylenreihe, CaHan—.. 
Acetylen -. 2 2 2 2 rn en 
Allylen 
Grotonylen. - » 2: 2 0 0 ee. 
Piperylen 
Hexoylen 
Höhere Glieder 


n n 


” n 
V.Tetrahydroadditionsproducte 
der Benzolreihe, CnaHan—g (Naph: 

tylene). 
Tetrahydrobenzol 
Tetrahydrotoluol 
Tetrahyprorylol. -. 2 2 0 00. 
VI Reibe, CnHan—ı. 


Syelopentadien . . . 2 2 0020. 
Nonon . 


. VO. Bihydroadditionsproducte 
der aromatiſchen Reihe, CaHan_s 
(Zerpene). 
Dihydrobenzol 
Dipydrotoluol . . 2 2 2 220. 
Dibypromlol. . » 2 0 0 0 20. 
Dihyproymol . . - 2 2 2 2 202. 


VIII. Benzolreihe, CnH2n—. 


Kyle. 2.2 2 20er en. 
Ortborylol.. . 
Metaxylol 
Paraxylol 

Aethulbenzol - - - 2 2 2 00 2er 

Pleudocumol . . . 2. 2 2 2 2 20. 

Mefitylen oo 2 0 or een 

Hemellitbol. . 2 2 2 2 020 en 

Durol. 22 2 00er nen 


RL Styrol, HAHan-8. . .. . . 
Styrolenhydrär (?) . . . 2.2... 
X Inden, CaHan—ıo 
Hydrinden 


. 00 0 08 0 08 88 Tre 8 8 8 3 —‘ 
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| Formel Schmelzpuntt Siedepunft 





222 
Ban 


SE; 
= 


F 


ann 

a » 
En Eu 

8 


[7 
"w 


33 3 39 


— — — — — — 


820 
108—105° 
129—132° 


42,° 
174° 


81,5° 


105—108° 


132—134° 
174° 


80,4° 
111° 
141—142° 
. 189 
137,5— 138° 
137° 
169,5° 
163° 
175° 
196° 
145° 


177—178° 
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| Formel Schmelzpunit Siedepunkt 

XL Naphtalin, CHan-ia. . . . Cio Hg | 79° | 218° 
NRaphtalinhydrür . .. 2» 2220. C, Ho reine Ä 200— 210° 
Raphtalintetrahydprät . . . 2... Cio Hi⸗ 190° 
a:Meihylnapbtalin . .. 2... -. C,H 240 - 248° 

ren. i 92,5° 241— 242° 
Dimetbylnaphtalin . . . 2... C„Bır flüſſig | 262— 264° 
XIL Acenaphten, CaHan—ı«. . . C.Hy 95° 277,5° 
eenaphienhyprür. . . . 2.2. . ‚ C„H — 2600 
Dipbeny| .» 2 2 2 m een. C„H. 70,5° 254° 
XUDI. Fluoren, o@Hsn—ıs . - . » C,H, 113° 295 
XIV. Anthracen, CHHsn-ıs . . . C,H 218° 860° 
Anthracendibyprür . . 2. 22. . C,H 106° 305° 
UAnthracenberabytrür . ...... C,H - 63° 290° 
Anthracenperhydrür . . . 2.2... C,H 88° 250° 
Meibylanthracen . . .» 2 20... C,H 208—210° über 360° 
Dimethylanthracen m. ... Cie HAi. 224 -2250 — 
Phenanthren......... Cu. Hio 99—100° 340° 
Bhenanthrentetrahyprür . . . . . . C‚„Hu flüffig 300-304 
Phenanthrenoctohpdrür . . . . . . C„Hs ı n — 
Phenanthrenperhyprür . . . . . . . C.Hu — 5° 270-—275° 
Piendophenanthren (2)... - .. » Cs Hi⸗ 115° über 360° 
Spnanthren (z2). v2 200. C,H 189—195° — 
Fluoranthren. nern C,H, 109° über 360° 
Pyren... 0er .. C,H, 142° n 
Chryien . . 2.220000 Cs Hıs 250° 436° 
Chryienhydrür . . 2 2 2 20. C,s Has flüffig 360° 
Ehryjenperhydrür . . . . - 2... C.Hs 116° 353° 
Ehryfogen - © - > 2 2 onen — 280 - 2900 | — 
Reten.. er. C,H 98--99 | 350° 
Reiendodelahyprür . . .. 2... C,H flüffig 3360 
Succiſteren ()........... — 160—162° | iiber 3000 
Picen. . C„H,. 364° 618—520° 
Biceneilofipydrüt . 2 2 222.2. . C„Hu Aüffig | 360° 
Birenperbydrär -. . . 2 2 2 202. C. Has 175° | 360° 
Benzeryibren. - © 2 2 2 000. C„H» 507—308° | — 
Bitumen.. . — — | — 

B. Sauerſtoffhaltige Körper. 
Waſſeeerrrr.... ern en H,0 0° 100° 
Holageift @® nn CH,O flüjſig 630 
Beingeift (). . C‚„H,0 n 78,6° 
Leon ?) . 2 2: 202er C,H,0 n 56° 
Arthytmethylieton 9) nn C,H,0 — 77,5—81° 


| em [em Eisen Bormel | Schmelzpunft 
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Säuren und Phenole. re a — 

SAfigfäure . . onen. ı C,H,O, 
Benzoejäure . een. | C,H,0, 
Phenol (Barbolfäure) . . C,H,0 
Drthotrefol . . 2: ren. C,H,0 
Baratrefol . . 20... 0. „ 
Metatreiol . 2: 2 00er. „ 
Xylenole: Orthorenol 1, 2,4. .. » C‚H.0 

n Metarenol 1, 2,3... . „ 

n Metarenol 1, 3, 4 n 

n Bararenol 1, 3, 4 n 
aNaphlol . . 2 ern n. C.H,O 
| DEE Er Er Er Er Er n 
Vhenole der Anthracenreihe on — 
@sByrofreiol. ». . - 00000. C,„H,0 
— 

rer s n 

Rofotjäure 0) VE C„H,0 
Brunolfäure (}). » » - - 220.0. — 
Cumaronnn... C. E.O 
p⸗ Methylcumaronn... C. H.O 
m⸗ —— 
| 0 FD Er . 7 
0. p⸗Dimethylcumaron ...... Cio Hio O 
n.p: Deere. n 
0.ms PER 


Schwefelwaflerfoff. - - .. 2... H,S 
Schiwejelammonium . - . ..... (NH, ).S 
Scähwefelcyanammonium . .» . . . .« (NH,)NCS 
Schweflige Säure... . 2.0... S0, 
Schwefellohlenfoff - - » -... - Cs 
Koblenoryiulfid . -. - 2200 0. COs 
Mercaptane . » v2 0 ren. — 
Alliol (J.... — 
Thiophen. 0 nenn. CH,S 
asXhiotolen . .... . .. C,‚H,S 
B:Xhiotolen .. . - one n 
azaskhioren. . .. 2... C. H.8 


asB:Thiogen. 


as sXhioren 
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flüffig 


333 33 





Siedepunkt 


119° 
249° 
184° 
188° 
199° 
201° 
295° 
216° 
211,5° 
211— 219° 


278—280° 


294° 


360° () 


168,5—169, 
197—199° 
195—196° 
190 —191° 
221—222 

221° 
216° 


84° 
112—118° 

113° 
135—136° 
136—137° 
137—188° 
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| Formel Schmelzpunkt Siedepunft 
B:BsThiogen. - ». » 2200. | CH,S reine 136— 137° 
asß=BsKrimethyltbiophen . . . . . i G,H,S3 163° 
Tetramethylipiophen. . . » . . » | GHsS 182—184° 
Diophen. » 2 22 2 ern en I C,H,S, 165—170° 
za: Bithienyl. .-. . 22.20. C,H,S, gg0 — 
BB: Dithieny.. .. n 132,4° — 
Zritbiengl - 2 200 . (Hk S. 147° 357° 
Thionaphien . . . 2 22000. C‚H,S 30—31° 220-221 
Thiophten. | GB, S, flüſſig 224—226° 

D. Chlorhaltige Körper. 
Ammoniumdlord. . .. 2.2.0 | NH,CI | — — 
E. Stidftoffhaltige Körper. 
I Baſiſche. | 
Ammonidt . . ». 22220000 NH, ı — — 
(Schwefelammonium und Schwefels | 
chanammonium |. 0.) 
Meihyl⸗ und Aethylamine u. |. w. — — — 
Gespitin ().. ne. C‚H,N ftüffig - 95° 
Inilin. > 2220er. C‚H,N — 8 182° 
Somologe deflelben (2). -» » - - » - — — — 
Pyridin.. J CH,N fluſſig 116,7° 
asBioolin . -. 22000000. CGH,N 135° 
BE nennen n (?) 
u:@: Lutidin . C, H, N 142° 
azy5 n ...... | n n 157° 
usb 2 nen .. n „ (?) 
Bys no rer e. n n 163,5—164,5° 
a n | n 169—170° 
7: -Aethylpyribin FE ER „ n 164—166° 
asysesßolliiin -——. . 20. .: C‚H,,N n 171—172° 
Why 5 rennen n | y 165-—168° 
Barvolin (J)J. CGHsN | n 188° 
a: Bsys B's Tetramethylpyridin „ » 232 — 234° 
Coridin () - - . 20er nen C.H,N n 9119 
RAubidin (). OCaH, N v 230° 
Biridin ) - - rennen C„Hu,N „ 251° 
Chinolin (Leucolin) . . 2... C,H,N » 239— 240° 
Jodmlin „on 00. .. — 8—28° 286 —237° 
Chinaldin (a Methylinolin). . . . C.HN |; fälfie 248 
Iridolin (y-Methyliepidin).. . . . . CoH,N | 4 2652—257° 
| 
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Formel 











| ** Siedepunkt 
Cryptidin (Dimethyldinolin) . | Cı Bu flüffig 274° 
Xetracolin (?) . . 2 2 200m — 
Octacolin ()........... | — — | 
Aridin oo 0 en ı G,H,N | 111° über & 360° 
2:Metbylacrrivin - © 2 2 2 20... C„HıN 134° 
| EEE n 88° — 
2: -4- Dimelhglaeridin rn. | C,H N 71° — 

I. Richt baſiſche | | 
Byrrol ..... een | GH,N flüffig | 138° 
Cyanammonium . . 2» 2 2 2 022% 'ı CN.NH, — — 
Syanmethyl (Acetonitril)...... CH,.CN flüſſig | 77° 
Benzonitrll. . . 2 2 0200. C,H,.CN n 191° 
SHlocyanmetbyl . . 2 2 2 2 2 2. — — — 
Carbazol...... ... Cie H. N 2380 | 365° 
Phenyl⸗a⸗naphtylcarbazol..... Cie Hii N 330° über 440° 
Phenyl:a-naphtylcarbagol . . .. . n 225° — 
F. Freier Kohlenſtoff. 
Formel: Cz. 
Kohlenwaſſerſtoffe der Methanreihe (Grenzkohlenwaſſerſtoffe), 
On Han +2. 


Man bezeichnet diefe Kohlenwaſſerſtoffe wohl aud) allgemein als „Paraffine*, 
weil ein Gemenge ihrer höheren, feften Glieder, wie e8 aus dem Braunkohlen⸗ 
theer ꝛc. gewonnen wird, diefen Namen um feiner großen Beftändigfeit willen 
(parum affinis) erhalten Hatte. 

Diefe Körper bilden ſich vorzugsweije bei der trodenen Deftillation von 
Holz, Torf, bituminöfen Schiefern, Braunkohle, Boghead, Cannelkohle; bei 
Steinkohle namentlid), wenn die Temperatur nicht zu hoch geftiegen war. 
Manche Sorten des natürlichen Petroleums beftehen größtentheil® aus einem 
Gemenge aller Glieder diefer Reihe. Im Steinkohlentheer dagegen fpielen fie 
nur eine untergeordnete Rolle. Wenn bei der Darftellung des Teuchtgafes 
neben der wirklichen Steinkohle aud) Braunkohle, Cannelkohle, Bogheadſchiefer ıc. 
in größeren Mengen angewendet worben war, fo ift der Theer bedeutend 
reicher an fetten Kohlenwaflerftoffen, und kann leicht jo viel davon enthalten, 
daß die Gewinnung der aromatischen Kohlenwaſſerſtoffe in reinem Zuſtande zu 
ſchwierig und dadurch unrentabel wird. Wenn in Handelsbenzol irgend größere 
Mengen diefer Körper vorkommen, fo ift e8 ganz unbrauchbar zur Darftellung 
von Nitrobenzol. 

Die Körper diefer Elaffe unterfcheiden ſich von den ungefättigten Kohlen⸗ 
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waſſerſtoffen (Dfefinen, Acetylen 2c.) dadurch, daß fie weder von Brom noch 
von Schwefeljäure abforbirt werden, was man zur Trennung beider Claffen 
benugen fann. Bom Benzol und feinen Homologen unterfcheiden fie fich nament- 
lich auch dadurch, daß fie von rauchender Salpeterfäure in der Kälte faft gar 
nicht angegriffen werden und feine Nitroförper bilden. 

Die niedrigften Glieder diefer Reihe, bid zum Butan, find bei gewöhn⸗ 
(ter Temperatur gasförmig, können aber im Theer aufgelöft vorflommen, um 
jo mehr, als fie in Alkohol und Aether, vermuthlich alfo auch in Benzol ıc., 
leicht löslich ſind. Die Glieder vom Pentan an find flüffig; fie find bis zum 
Decan im Theer beobachtet worden. Die höchſten Glieder (etwa von Org Has 
an) find feft und bilden die eigentlichen Baraffine; ob diefe in einem aus Stein: 
tohlen allein gewonnenen Theere überhaupt vorkommen, ift noch fraglich). 


Methan, CH, 


Sn. Grubengas, Sumpfgas, Methylwaſſerſtoff. Farbloſes, geruchloſes, 
geſchmackloſes Gas. Specif. Gew. 0,5566 (Luft = 1). 100 Bol. Waſſer 
abjorbiren davon bei 0% 5,45 Vol.; Alkohol beinahe die Hälfte feines Volumens. 
Brennt mit blaffer, gelblicher Slanıme. Durch glühende Röhren geleitet, giebt 
e8 Acetylen, Benzol, Naphtalin Mit Luft vermifcht, giebt es ſehr explofive 
Bemenge. 


Aethan, CH,. 


Syn. Dimethyl, Aethylwaſſerſtoff. Farbloſes, geruchloſes Gas; fpecif. Gew. 
1,075 (Zuft — 1); bei 49 durch einen Drud von 46 Atmofphären ver- 
dichtbar. Waſſer löſt bei 0% 9,45 Bol.-Proc., Alkohol das 12/, fache feines 
Volumens. Verbrennt mit bläulicher, nicht leuchtender Flamme. 


Propan, GB. 


Syn. Propylwaſſerſtoff. Gas, welches unter — 200 flüffig wird. Allohot 
löſt fein fechsfaches Volumen davon. 


Butane, C,H. 


Syn. Diäthyl, Butylwaſſerſtoff. Zwei Iſomere möglich und befannt, 
aber nur das normale Butan, CH, —CH,—CH,—CH,, ift in Wineral- 
Bien nachgewiefen. Specif. Gew. 2,01 (Luft = 1), Wird nad) Frankland 
bei — 189% noch nicht flüffig, erft bei — 23°, nad) Butlerow jedoch ſchon 
bet + 1°, und bei 21/, Atmofphärendrud fchon bei + 18%. In Waffer ift 
es faft unföslic; Alkohol Löft bei 14° und 745mm Drud 18,13 Bol. des 
Gaſes. Brennt jchon mit ftark. leuchtender Flamme. u 


Bentane, GH.- 


Syn. Amylwafierftoff. Bon den drei Iſomeren find das normale und das 
fopentan, CH;,—CH,—CH(CH;),, im Petroleum, Boghead» und Cannel⸗ 
Qunge-Köhler, Steinkohlentheer. 10 
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tohlentheer aufgefunden worden. Nah Schorlemmer enthält der Steins 
fohlentheer nur normales PBentan. Das normale ficdet bei 37 bis 399, ſpecif. 
Gew. bei 17% 0,6263 (Wafler = 1); das Iſopentan bei 309; fpecif. Gew. 
bei 18° — 0,628. Es find beides farblofe, ſehr bewegliche Flüffigfeiten von 
an Chloroform erinnerndem Geruch, löslich in jedem Berhältniffe in Aether 
und Alkohol; fie löfen Fette und brennen mit leuchtend weißer Ylanıme. 


Heran, C, H,« 


Syn. Caproylwaſſerſtoff. Fünf Iſomere, von denen das normale im 
Petroleum, Boghead⸗ und Cannellohlentheer vorfommt. Es macht den Haupt: 
beftandtheil des flüchtigften Petroleumäthers (Gafolin, Canadol) aus. Giebet 
bei 69 bis 719, fpecif. Gew. bei 17° — 0,663. Farbloſe, leicht bewegliche, 
ſchwach ätherifch riechenbe Flüffigfeit, unlöslich in Waſſer, miſchbar mit Aether, 
Altohol, Aceton ꝛc. Die Löslichkeiten gelten auch von allen Höheren Gliedern. 
Brennt mit heil leuchtender Flamme. 

Nach Warren käme noch ein bei 61,39 fiebendes Heran im Steinöl vor, 
welhes Schorlemmer nicht finden konnte. 


Heptane, C,Hıe- 


Syn. Oenanthylwaſſerſtoff. Neun Iſomere möglich. In den verfchiedenen 
Theeren kommt jedenfall das normale vor, deflen Siedepunkt 98°, fpecif. 
Gew. bei 0° 0,7006, bei 15° 0,6886 ift; außerdem das Aethyliſoamyl, fiedend 
bei 90,3°, fpecif. Gew. bei 0° 0,6969. Bewegliche Plüffigkeiten von faden, 
aber nicht unangenehmen Geruche, brennen mit ein wenig rußenber Flamme. 


Detane, C, H,s- 


Syn. Caprylwaſſerſtoff, Dibutyl, Balyl. Von den 18 möglichen Iſo⸗ 
meren ift im Petroleum, Bogheadtheer und Stemtohlentheer ein bei 119 bis 
120° fiedendes (fpecif. Gew. 0,719 bei 17°) und ein bei 124° fiedendes, wahr: 
ſcheinlich das normale (fpecif. Gew. 0,7188 bei 0%), gefunden worden. Waffer- 
helle Flüffigkeiten von ätherartigem Geruch und etwas brennenden Geſchmack. 
Das Ligroin des Handels enthält weſentlich Heptane und Octane. 


Nonane, Cy Hgo- 


Das im Petroleum aufgefundene Nonan fiedet nah Wurtz bei 130 bis 
132° (fpecif. Gew. bei 6° 0,7247, Geruch an Drangen erinnernd), dagegen 
nah Beilftein bei 150,8%. Wer bat Recht? Das gereinigte Petroleum 
(Keroſen) enthält C5 Hs, bis C,sHzs, neben Kohlenmwafferftoffen der Formel 
C. Han. 


Decane, C,oHa- 


Syn. Diemyl. In Boghead- und Kanneltheeren und im Petroleum auf⸗ 
gefunden; wahrfcheinlich fpeciell da8 Ditfoamyl. Siedepunkt 158 bie 159°, 
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bei — 30° didflüffig werdend. Specif. Gew. bei 18% 0,7386. Nach Beil: 
ftein dagegen: Siedepunkt 161°, fpecif. Gew. bei 16° 0,757. Ein Baraffin 
der formel Co Han, welches bei 170 bis 1719 fiedet, ift von DO. Iacobfen?) 
in dem zwifchen 163 bis 168° fiedenden Theile des leichten Steinfohlentheeröles 
(neben Pſeudocumol und Mefitylen) nachgewiejen worden. 


Undecan, C,ı H«- 


Im amerikanischen Petroleum aufgefunden. Siedepunkt 180 bis 182°. 
Specif. Gew. 0,765 bei 16°. 


Duodecan, Cs Hss- 


Eyn. Dicaproyl, Dihexyl, Taurylwaflerftoff. In Bogheadtheer und Petro⸗ 
feum aufgefunden. Delartige, farbloje Flüffigfeit von angenehmen, terpentin» 
artigem Geruch, fiedend bei 200 bis 202°, fpecif. Gem. 0,7568 bei 18°; ver 
brennt mit leuchtender, wenig rußender Flamme. 


Höhere Ölieder. 
Cas Has Siedepunkt 218 bis 2200 Specif. Gew. 0,778 


Ci. Ho n 236 „ 240° n „ 0,796 
Ci⸗ Has n 258 „ 262° n „ 0,809 
Cie Hi n gegen 280° 


Das fefte Baraffin enthält vermuthlich Körper der Formel C,s Has 
bi8 Cg7 Has; daneben meift etwa 1 Proc. Sauerftoff. Das Paraffin, welches 
in den höchſt fiedenden Antheilen des wirklichen Steinkohlentheers vorzulommen 
fcheint, ift nah Berkin?), im Gegenfat zu gewöhnfichem Paraffin, von ziem- 
ih Hohem Schmelzpunkt und in Petroleum oder Naphta ſehr wenig löslich. 

Die eigentlichen (feiten) Baraffine kommen namentlich in dem Theer von 
(Ichottifchen oder Lancaſhire⸗) Cannelkohlen vor. 


Kohlenwafferftoffe der Aethylenreihe (Olefine), Ca Han. 


Die unterften Glieder diefer Reihe find bei gewöhnlicher Temperatur gas⸗ 
förmig, fommen aber jedenfalls ſtets im Leuchtgafe, und daher wahrſcheinlich 
auch in Auflöfung im Theer vor; die nächft oberen find flüffig, die höchſten feit. 
Zur allgemeinen Charakteriftit diefer Gruppe gehört e8, daß bie derfelben an- 
gehörigen Körper ſich direct mit Chlor, Brom und Jod zu öligen Flüſſigkeiten 
verbinden; namentlich mit Brom ift die Reaction eine fehr heftige Man 
jchreibt dies dem Umftande zu, daß es „ungefättigte“ Berbindungen feien, in 
denen der Kohlenitoff in doppelter Bindung vortommt, jo daß durch Auflöfung 


1) Annal. d. Chem. 184, 179. — ?) Wagner's Yahresb. 1879, S. 1068. 
10* 
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ber einen diefer Bindungen je zwei Atome eines einwerthigen reactionsfähigen 
Körpers fich direct anlagern fünnen, z. B.: 
H, C=CH, + Br, = BrH,C—CH3Br. 
Aethylen Brom Aethylendibromür 

Ebenſo vereinigen fie fi) auch leicht mit Haloidſäuren, HCl, HBr, und 
beſonders HJ; aud) mit unterchloriger Säure zu Chlorhydrinen, z. B. CH, (OH) 
—CH;C1. Koncentrirte Schwefelfäure abforbirt fie, die niedrig fiedenden erft 
bei höheren Temperaturen, ebenfall® unter directer Anlagerung mit Bildung 
von Yetherjchwefeljäuren, 3. B.: 

H, C=CH, + HO—S0,—0H = H0O—S0,—0C;H,. 

Hieraus ergiebt ſich, daß diefe Körper durch Brom oder durch concentrirte 
Scwefeljäure aus den Theerölen entfernt werden können. In dem Stein⸗ 
kohlentheer fpielen fie nur eine unbedeutende Rolle, während fie im Cannel⸗ 
kohlen⸗ und Bogheabtheer in Menge vorfommen. Es iſt fraglich, wie weit fie 
mit den erft in neuerer Zeit bemerkten Benzolabditionsproducten (Naphtenen, f. u.) 
verwechjelt worden find. 


Aethylen, CH,. 


Syn. Elayl, ölbildendes Gas. Wird bei 0° erft durch einen Druck von 
421/, Atmoſphären verflitffigt, beit — 1109 ift es Schon bei gewöhnlichen Drud 
flüffig. Specif. Gew. 0,9784 (Luft — 1). Wenig löslich, in Waffer (bei 09 
0,25 Bol., bei 15° 0,16 Bol.), bedeutend mehr in Alkohol, Aether, Terpentinöl, 
Steinöl (etwa 21/, Bol.), wahrfcheinlich alfo auch in Theerölen. Bon concen= 
trirter Schwefelfäure wird es nur bei anhaltendem Schütteln, beſſer erft bei 
160 bi8 175° aufgelöft. Rauchende Schwefelſäure abforbirt e8 fchneller, unter 
Bildung von Aethionſäure. Armſtrong und Miller!) haben es in dem 
aus „Pintſch⸗Gas“ bei der Compreffion abgeſchiedenen Dele gefunden, zugleich 
mit Propylen, normalem Amylen, normalem Herylen und normalem Heptylen. 


Propylen, C,H,. 


Syn. Tritylen. Bei — 140° nod nicht flüfftg, beiigt einen knoblauch⸗ 
artigen Gerud. 100 Bol. Wailer Iöjen bei 0% 44 Vol., bei 15° 23 Bol. 
davon; abfoluter Alkohol Löft fein 12= bis 15 faches Volumen, Eiseſſig fein 
5faches Volumen. Chemifches Verhalten ganz analog dent vorigen. 


Butylen, C,H;. 


Syn. Tetrylen, Ditetryl. Drei Ifomere möglich und befannt. Zuerſt 
von Faraday aus dem durd) trodene Deftillation von fetten Delen erhaltenen 
Leuchtgas durch ftarten Drud condenfirt. Das normale Butylen, CH,—CH, 
—CH==CH,, fiedet beit — 5°, da8 Pfeudobutylen, CH,—CH—=CH—CH,, 


1) Journ. Chem. Soc. 49, 74. 
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bei + 1°, das Iſobutylen, (CH,),C=CH;,, bei — 7 bis — 8%. Das nor 
male Butylen wurde von Brochet!) aus den leichten Delen des comprimirten 
Gaſes aus Bogheadfohle ifolirt. 


Ampylen, C; Ho. 


Syn. Pentylen, Baleren. Es giebt nach der Theorie fünf ifomere Kohlen- 
waſſerſtoffe diefer Kormel, von denen zwar mehrere bekannt find, aber nur einer 
genauer unterfucht ift, nämlich der aus Amylalkohol durch Erhigen mit wafler- 
entziehenden Mitteln, am beften mit Chlorzink, dargeftellte. Ob das im Stein- 
fohlentheer?), und in viel größerer Menge im Bogheadtheer, Petroleum zc. auf- 
gefundene mit dem gewöhnlichen Amylen identiſch ift oder nicht, ift noch nicht 
ganz ficher, dod) nimmt man das meift an. ebenfalls kommen im Theer 
verjchiedene Iſomere neben einander vor, und die Gegenwart von Polyamylen 
ift ebenfalls jehr wahrſcheinlich Brodet?) gelang es, aus HYydrocarbür bes 
comprimirten Gaſes von Boghead und Scieferölen da8 normale Amplen, 
CH, =CH—CH,—CH,—CH,, vom Siedepunkt 39 bis 40%, fowie ein 
andereg, CA,—CH—=CH—CH,—CH,, vom Siedepunkt 35 bis 36% zu 
iſoliren. 

Das gewöhnliche Amylen iſt eine waſſerhelle, leicht bewegliche Flüſſigkeit 
von kühlend zufammenziehendem und etwas ftechendem Geſchmack und einem 
an faulen Kohl erinnernden Geruch. Ihr Siedepunft wird von verſchiedenen 
Beobachtern auf 33 bis 429 angegeben (das aus Chlorzint und Amplaltohol 
— 39°). Specif. Gew. bei 10° — 0,6549. Es ift fehr wenig löslich in 
Waſſer, aber in allen Verhältniffen mifchhar mit Alkohol. Wie die anderen 
ungefättigten Kohlenwaflerftoffe verbindet es ſich direct mit Chlor und Brom 
und den Haloidfänren, auch mit Unterfalpeterjäure, unterchloriger Säure zc. 
Ompdirende Subftanzen (Chamäleon, Chromfäure 2c.) verwandeln e8 in fette 
Säuren, Kohlenfäure, Ketone ꝛc. Mit Schwefelfäure foll es nad) Berthelot®) 
eine der Amylſchwefelſäure iſomere Säure geben; Erlenmeyer5) konnte biefe 
nicht finden. ebenfalls löſt es fich fchon bei gewühnlicher Temperatur in 
Schmwefeljäure auf, welche für mehrere der Iſomeren nicht einmal ganz concen» 
trirt zu fein braucht. 

Das Amhlen wurde vorübergehend an Stelle des Chloroforms als An⸗ 
äftheticum benutzt. 


Herylen, CeHı:- 


Eyn. Caproylen. Bon den vielen Ifomeren diefer Formel fcheint in den 
Theeren weſentlich das normale Hexylen vorzufommen, weld)es allein genauer 
befannt ift; doch kommen jedenfall® auch Iſomere defjelben in den Producten 
der trodenen Deftillation vor. 





1) Compt. rend. 114, 601. — *) Helbing, Ynn. d. Chem. 172, 281. Auch 
Batjon Smith (briefl. Mittd.) hat in dem Borlauf vom Londoner Theer neben 
Schwefeltohlenftoff Amylen nachgewieſen. — °) Compt. rend. 114, 601. — *) Ibid. 
06, 1242. — °) Zeitichr. |. Chem. 1865, S. 362. 
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So fand Brodhet!) das Herylen, CH,—=CH—CH,—CH,—CH,—CH,, 
vom Siedepunkt 72 bis 74°, unter den Beftandtheilen der leichten Dele des 
comprimirten Gafes aus Bogheadfohle und Schieferölen. 

Das normale Herylen ift eine farblofe, Leicht bewegliche Flüſſigkeit von 
einem dem des Amylens ähnlichen Geruch; Siedepunft 68 bis 70°, fpecif. Gew. 
bei 0° 0,6996, unlöslich in Waſſer, Leicht löslich in Alkohol und Aether. Sein 
hemifches Verhalten ähnelt ganz dem bes Ampylens. In Schwefelfäure, welche 
mit !/; Volumen Wafler vermifcht ift, Löft fich in der Kälte ein gleiches 
Bolumen Herylen, woraus ſich bald fecunbärer Hexylalkohol abſcheidet. Wit 
concentrirter Schwefeljäure färbt es fich rothbraun, entwidelt ſchweflige Säure 
und wird zum diden Del. 


Heptylen, C-H,.- 


Syn. Denanthylen. Wie das vorige namentlich im Bogheadtheer auf: 
gefunden. Farbloſe, Leicht bewegliche Flüffigkeit von knoblauchartigem Geruch. 
Siedepuntt 94° (Pelouze und Cahours), 96% (Schorlemmer), 99° 
(E. G. Williams). Specif. Gew. 0,718 bei 18% (Williams), 0,7383 
bei 17,50 (Schorlemmer). Sein chemifches Verhalten ftimmt mit dem der 
beiden vorher angeführten Dlefine überein. 


Aromatiſche Additionsproducte, Ca Han. 


Nicht identisch mit den Körpern der vorhergehenden Reihe jind nad) 
Beilftein und Kurbatom 2) die Kohlenwaflerftoffe des kaukaſiſchen Petro- 
leums, welche die empirifche Formel Ca Han zeigen; auch im amerifanifchen 
Petroleum kommen folche neben Heptan 2c. vor. Sie ergaben fid) als iden- 
tifch mit den von Wreden?) unterfuhten Wafjeritoff-Additionsproducten aro⸗ 
matifcher Kohlenwaſſerſtoffe, nämlich: 

Specif. Gew. bei 0° Siedepunkt 


SHerahybrobengol -. . CaHıs 0,76 690 
Herahydrotuluol . . C,H 0,772 97° 
Herahydrotforylol. . CyH;e 0,777 118° 


Schügenberger und Jonine“), welche Obiges betätigen, ſchlagen für 
diefe gegen Brom, Schwefeljäure und Salpeterfäure inactiven Körper den 
Namen Baraffene vor. 

Armftrong und Miller) haben diefe gejättigten Kohlenwaſſerſtoffe 
von der Formel Cn Han, welche fie „Pjeudoolefine* nennen, in dem aus dem 
comprimirten „Pintſch⸗Gas“ condenfirten Del gefunden. 

Markownikow) glaubt, ohne die Eriftenz des Herahydrobenzols ıc. 
leugnen zu wollen, daß die meiften hierfür gehaltenen Körper zu einer neuen 
Claſſe von Verbindungen gehören, welche er „Naphtene“ nennt, und von 
denen biöher noch ſehr wenig bekannt ift. 


*) Compt. rend. 114, 601. — *) Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 1880, S. 1818, 
2028. — °) Ann. Chem. Pharm. 187, 166. — *) Compt. rend. 91, 823. — 
°) Journ. Chem. Soc. 49, 90. — *) Unn. Chem. Pharm. 234, 89. 
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Krämer und Böttcher !) betätigen und erweitern die früheren Beob- 
achtungen über das Borhandenfein von AWdditionsproducten der Benzolreihe, 
welche fie für identifch mit Markownikow's „Naphtenen“ halten. Sie 
behalten legteren Namen fir diefe Verbindungen bei, welche fich von den mit 
ihnen ifomeren Dlefinen wefentlich dadurch unterjcheiden, daß fie fein Brom 
addiren und in concentrirter Schwefelfäure nicht löslich find. Im den Stein- 
kohlentheerölen fommen fie neben wirkiichen Paraffinen vor. 

Naphtene find inzwifchen namentlich, von Engler?) und feinen Sciilern 
in faft allen von ihmen unterfuchten Exrdölen in mehr oder minder großer 
Menge nacjgewiefen worden, und finden fid) aud) in den durch Drudkdeftillation 
erzeugten Fünftlichen Producten. 

Auch unter den Producten der trodenen Deftillation gewiſſer organifcher 
Eubftanzen find Naphtene aufgefunden worden; fo duch Renard?) in der 
Harzeffenz und durch Heusler*) im Braunkohlentheeröl. Es kann mithin 
am Vorkommen derfelben auh im Steinfohlentheer nicht mehr gezweifelt 
werden. Kine für die Bildung der Naphtene interefiante Beobachtung hat 
Draguenne) gemacht, welcher fand, daß das in der Harzefienz vorfommenbe 
Terpen, C;H,a, welches zweifellos als Tetrahydrotoluol anzufehen ift, unter 
dem Kinfluffe von concentrirter Schwefeljäure in Hexahydrotoluol übergeht. 
Maguenne hält es fomit fiir zweifelhaft, ob die Harzeffenz überhaupt 
Naphtene enthält; ein großer Theil derfelben, wenn nicht die ganze Menge, 
haben ſich offenbar bei der Schwefelſäurewäſche aus Hepten und feinen 
Homologen gebildet, ein Vorgang, der auch bei Stein» und Braunkohlentheer⸗ 
ölen nad) feiner Meinung eine Rolle fpielen fünnte. Fir Braunfohlentheeröle 
bat indefien Heusler das urfprüngliche Vorkommen ficher nachgewiejen. 

Die Anfichten von Beilftein und Kurbatow über die Conftitution 
der Naphtene wurden fpäter von Markownikow und Spady ®) volllommen 
beftätigt, als fie fanden, daß forgfältig gereinigtes Dctonaphten beim Behan⸗ 
dein mit Schwefel Schwefelwaſſerſtoff entwidelt und das Reactionsproduct 
beim Nitriren reichliche Mengen von Trinitro⸗m⸗xylol Tiefert. Das Octo⸗ 
naphten war fomit bei der Behandlung mit Schwefel in Metarylol über- 
gegangen, was nur unter der Voraudfegung, daß es ald Herahydrorylol an« 
zufprechen ift, möglich war. 

Auf ſynthetiſchem Wege war indeilen außer dem von Baeyer”) dar« 
geftellten Hexamethylen (Siedep. 79 bis 79,59%), deſſen Berhalten aber zu 
wenig befannt war, um einen ficheren Schluß auf die Conftitution der Naphtene 
zusulafien, fein anderes Glied diefer Reihe erhalten worden und fomit der 
Beweis für die hydroaromatiſche Natur diefer Kohlenwaſſerſtoffe noch nicht 


I) Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 1887, ©. 595. — *) Dingl. Bolyt. Yourn. 
271, 515; Dengler, Inaug.-Dif. Karlsruhe 1898, ©. 37; Schneider, 
Inaugural=-Difi. Karlörube 1888. — °) Ann. chim. phys. [6] 1, 228; Ber. d. 
deutih. chen. Gef. 1894, Ref. S. 666. — *) Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 1895, 
€. 488. — °) Compt. rend. 114, 918 u. 1066; Ann. chim. phys. [6] 28, 270; 
Ber. d. deutich. dem. Bei. 1895, ©. 483. — ) Ber. d. deutſch. chem. Sei. 20, 
1850. — 7) Ann. Chem. Pharm. 278, 111. 
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vollftändig erbradit. Es gelang dann Zelinsti!) und Reformatzki?), ein 
Octo⸗ und ein Nononaphten auf ſynthetiſchem Wege darzuftellen und diefe 
Lucke auszufüllen. 

Die urfprünglic aromatische Natur der Naphtene erhellt auch aus den 
Unterfuchungen von Spindler und Konomwalow. Ürfterer 3) erhielt aus 
einem aus kaukaſifcher Rohnaphta gewonnenen Heptanaphten durd; Behandlung 
mit Brom bei Gegenwart von Aluminiumchlorid glatt Pentabrontoluol; das 
Naphten ftellt demnach ein Hexahydrotoluol vor. Leßterer +) fand, daß ein 
Nononaphten gleichen Urfprungs ſich vollflommen in rauchender Schwefelfäure 
unter Bildung von Pſeudocumolſulfoſäure Löfte. 

Konowalow und Markownikow?) konnten aus Octos und Nono⸗ 
naphten mit Hulfe der Jodide durch Silberacetat die entſprechenden Eſter der 
Deto- und Nononaphtylenalkohole darſtellen, welche durch Behandeln mit 
feuchtem Silberoxyd die Naphtylene liefern; ferner hat Letzterer %) auch den 
nahen Zufammenhang zwifchen Zerpenen und Naphtenen erwiefen, indem er 
zeigte, daß die legteren aus erfteren durc Reduction erhalten werden. Terpen⸗ 
artige Kohlenwaflerftoffe fanden aber Zaloziedi?) im Ligroin des galizifchen 
Petroleums und Maquennes) in der Harzeflenz thatjächlich vor und fie 
finden fi) auch in zahlreichen Producten pyrogener Zerfegung wieder. Es 
darf daher wohl al8 allgemein feftftehende Thatſache gelten, daß wir in ber 
Körpergruppe ber Zerpene, Naphtylene und Naphtene lediglich verfchieden Hohe 
Hydrirungsftufen aromatifcher Kohleuwaflerftoffe zu erbliden haben, deren 
empirische Zufanımenfegung durch folgende Formeln ausgebrüdt werden kann: 


GHon-6 » : 2 0020.20. Benzole, 
CGHan-s + Hs . - . . . Terpene, 
GHa-s + HH. . : . . Naphtolene, 


CG„Han-e + Hs : -» » .. Naphtene. 
Letztere repräfentiven fomit die höchfte Hydrirungsftufe der aromatifchen 
Kohlenwafjerftoffe. 

Zu einer anderen Anfchauung über die chemifche Natur der Naphtene 
gelangt Bruhn?) auf Grund theoretifcher Betrachtungen unter Berückſichti⸗ 
gung des chemiſchen Verhaltens mancher Naphtene, welches das VBorhanden- 
jein eines Sechsringes in diefen Verbindungen auszufchließen jcheint. Unter 
BZugrimdelegung diefer Anſchauung würde 3. B. der Webergang des Octo⸗ 
naphtens durd, Behandeln mit Schwefel und Nitriren des Reactionsproductes 
in Trinitros ms xylol ſich folgendermaßen erflären. Der Fünfring des Octo⸗ 

CH, 


CH, CH.CH,.CH,.CH; u 
naphtens, ‚ würde an der durch den Pfeil 
CH CH, 


I) Ber. d. deutich. dem. Gef. 1895, S. 780. — *) Ibid. 1896. ©. 214. — 
®) Ibid. 1891, Ref. ©. 563. — *) Ibid. 1890, ©. 431. — °) Ibid. 18, Ref. ©. 29, 
186, 481. — *) Journ. f. pralt. Chem. 45, 561; 46, 86. — 7) Dingl. Volt. 
Journ. 293, 115. — ®) loc. cit. — ?) Chem.sBeitung 1893, S. 908. 
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angedeuteten Stelle als gefprengt zu betrachten fein, indem zugleich der 
Schwefel zur Dehydrogenifation Anlaß gab. Die hHierdurdy mit je einer 
freien Valenz anegeftatteten Kohlenftoffatome rollen fi) nad) außen herum 
auf, und das legte an der Sprengftelle befindliche Kohlenftoffatom greift in 
die Seitentette an dem mittelften Kohlenftoffatom ein, , unter Bildung des 
Denzolringes. Die Metaftellung ift dann für die Methylgruppen gegeben. 
Aehnlich wie hier der Schwefel, ift bei der Bromirung des Heptanaphtens 
und Nononaphtens, vejp. deren Uebergang in PBentabromtoluol und Tribrom⸗ 
pfeudocumol da8 Brom als wafjerftoffentziehendes Agens zu betrachten: 


CH, CH,.CH,.CH; CH, CH 
— . Ne/Ne.cH, 
u) 
CH 
Rononaphten Tribrompjeudocumol. 


Bruhn führt eine Anzahl von Belegen an, welche ihn zu der Annahme 
berechtigen, daß in der ganzen kaukaſiſchen Naphta feine herahydrirten 
Benzolablömmlinge zu finden jind. Nach den Rejultaten der Arbeiten von 
Engler ftellt ex fich die Entitehung der Naphtene in diefen Producten unter 
Inhülfenahme der Oelſäure dar, welche in den weichen und flüffigen Fetten 
ber Waflerthiere eine hervorragende Rolle ſpielt. Hierzu glaubt er fih um 
fo eher berechtigt, al8 die Menge der Dlefine und aromatischen Subftanzen 
einen durchaus nicht entjprechenden Procentjag der Erdölkörper ausmadıt. 

Die Naphtene find farbloje Flüffigkeiten von ſchwach petrolartigem 
Geruch; fie verändern fi kaum beim Stehen an der Luft, werden durd) 
Drydationsmittel vollftändig verbrannt, fubftitwiren Brom erft in der Wärme 
und zeigen fonach große Aehnlichkeit mit den Paraffinen; von legteren unter« 
ſcheiden fie fi) aber durch das höhere ſpecifiſche Gewicht der Individuen mit 
gleicher Anzahl Kohlenftoffatomen. Auf diefer Eigenfchaft beruht eine Methode, 
welhe Engler und Schneider!) zum Nachweis der Naphtene gegeben 
haben. 

Vergleicht man nämlich die fpecifiichen Gewichte der Baraffine, Olefine, 
aromatifchen Kohlenwaflerftoffe und Naphtene von gleicher Anzahl Kohlen- 
ſtoffatomen, jo findet man, daß die Paraffine das niedrigfte, die aromatifchen 
Kohlenwaflerftoffe aber das höchite ſpecifiſche Gericht befigen;; dazwiſchen liegen 
die Naphtene und Dlefine. Die gleiche Reihenfolge gilt aud) fiir die Brechungs⸗ 


erponenten. Seht man Z S I worin E der Bredhungserponent und S das 


ſpecifiſche Gewicht bei gleicher Temperatur bedeuten, fo erhält man das ſpe⸗ 
cififche Bredyungsvermögen, welches wiederum für die Benzole am höchſten ift, 
während Diefine, Paraffine und Herahydrlire der Reihe nach folgen, wie fol« 
gende Tabelle zeigt: 


— — — 











1) Schneider, Inaug.⸗Diſſ. Karlsruhe 1888. 





154 Eigenſchaften der Theerbeftandtheile. 





Specif. Gewicht | Drehung: ESpec. Bredungs: 
| 


erponent | vermögen 
Hexan ......... 0,8630 (17) | 19717 0,5605 
Heryien »- 2 2020. | . 0,6997 (0°) 1,8989 0,5702 
Benzol... 20.20... 0,8799 (20°) 1,5043 0,5731 
Serahyprobenzol . . . . » 0,7600 (0°) 1,4126 0,5429 


Entfernt man daher aus einem Kohlenwaflerftoffgemifch von Paraffinen, 
Olefinen, aromatischen Kohlenmaflerftoffen und Naphtenen die Benzole durch 
Schwefelfäure, fo müflen im Rückſtande alle drei Factoren Heiner werden. 
Nimmt man nun durd) Behandlung mit rauchender Schwefeljäure die Naphtene 
fort, jo daß die Paraffine nur im Rüditande bleiben, jo werden jest fpecififches 
Gewicht und Bredungserponent abermals erniedrigt fein, während das ſpeci⸗ 
fiſche Brechungsvermögen geftiegen ift. 


Kohblenwafferftoffe der Ücetylenreihe, C,Hen 2 


Acetylen felbft, C,H,, ift ein Gas und kann im Theer höchftens auf- 
gelöft in jehr geringer Dtenge enthalten fein. Schorlemmer!) hat in dem 
leichten Del von Cannelkohle nad) der Behandlung mit Schwefelſäure Bolyınere 
der Acetylenreihe gefunden, von der allgemeinen Formel (Ca H3a_ 2), nämlich 
die folgenden Körper: 

Cs Ho, Siedepunkt 210° 
Cu Ha«, 2400 
Cie Has, n 280° 

Sie find farblofe, ölige Ylüffigkeiten, leichter als Wafler, mit eimem 
ſchwachen, an Mohrrüben oder Paftinak erinnernden Geruch. Mit Bron vers 
binden fie fich direct unter heftiger Reaction; in concentrirter Salpeterſäure 
Löfen fie fi auf und geben nad) der Verdünnung mit Wafler ölige Nitro: 
lörper. Da die urfprünglichen Dele unter 120° fiedeten, jo ift anzunehmen, 
daß fie nicht diefe Körper, jondern diejenigen der Acetylenreihe, CaHsn—3, 
jelbft enthalten. Im Steinfohlentheer dürften fie eine nod) geringere Rolle 
als im Cannelkohlenöl fpielen. Dem Ucetylen felbft wird jedoch eine jehr 
wichtige Function in der Entitehung der aromatiſchen Kohlenwafferftoffe zu⸗ 
gejchrieben (f. d.). 

Das Acetylen wird neuerdings tecnifc in großen Mengen durch Zer⸗ 
fegung von Calciumearbid mit Waſſer hergeftellt und dient als vorzüigliches 
gasförmiges Beleuchtungsmaterial. 


Allylen, GH,. 


Normales Allylen, CH,—C=CH, 1861 entdedt von Sawitſch 
und Markownikow. Farblojes Gas, riecht wie Acetylen, löslich in Waſſer 
und noch mehr in Alfohol. 


!) Chem. News 13, 253. 
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Iſoallylen, CH,—=C=CH,, 1872 von Aarland entdedt. 

Die Allylene find im Steintohlentheer bisher noch nicht wirklich aufs 
gefunden worden; aber es ift ſehr wahrfcheinlich, daß fie darin vorfommen und 
bei feiner Bildung eine wichtige Rolle, ähnlich wie Acetylen, fpielen. 


Srotonylen, C,H,, 


1863 von Caventou entbedt 1); feitdem auch ſynthetiſch dargeftellt und im 
Steinkohlentheer aufgefunden ?); ebenfo im Pintfc-Theer 3). Vielleicht ift das 
legtere mit dem im Steinfohlentheer vorkommenden nur iſomer, nicht ein 
wahres Xcetylen. Dieſes ift eine farblofe Flüffigfeit, welche bei 18° fiebet. 
Sie iſt vermuthlich Aethylacetylen, C5H; . C=CH, oder Dimethylenäthan, 
CH,—=CH—CH=CH.. 


Balylen, C,H,. 


Syn. Piperyſen. Roscoe*) fand im Borlauf von Steintohlentheer 
eine durch freiwillige Polymerifirung der bei 300 fiedenden Fraction gebildete 
Verbindung, welche die Zufanmenfegung C,0Hıs hatte und bei 32,90 ſchmolz. 
Er glaubt, daß dieje fich vieleicht au8 Valylen, C,H;, gebildet habe; aber 
die directe Nachweiſung diefes Körpers gelang nicht. 

Roscoe hatte diefen Kohlenwaflerftoff nicht in reiner Yorm in Händen 
und es zeigte fich aus fpäteren Unterfuchhungen von Etarb und Rambert>), 
jowie von Kraemer und Spilfer®), daß die Zuſammenſetzung defielben eine 
andere, und er identifch ift mit dem von diefen Forſchern entdedten Pyro- 
pentulen oder Cyflopentadien. 

Dagegen gelang e8 Brochet?), aus den leichten Delen des comprimirten 
Gaſes aus Bogheadkohle und Schieferölen das Piperylen, CH, —=CH—CH,—CH 
=CH,, einen leicht flüchtigen Kohlenwaflerftoff vom Siebepunft 41 bis 42°, 
zu iſoliren. 

Heroylen, C,H,.- 


Syn. Diellyl. Warblofe, durchdringend Lauchartig riechende Flüſſigkeit, 
fiedet bei 76 bis 80°; fpecif. Gew. bei 13° = 0,71. 


Kohlenwaſſerſtoffe der Reihe C.Han—.. 
Syffopentabiön, C,H;. 


Syn. Poropentylen. Diefer Kohlenwaflerftoff, welchen bereits Roscoe 
in unveiner Form in Händen hatte (f. o.) wurde von Etarb und Lambert?) 
aus dem Condenſat des Delgafes ifolirt. Bei der Deftillation diefes Condenſats 
erhielten fie neben anderen eine von 140 bis 1909 übergehende Fraction, 

!) Bull. soc. chim. [2] 19, 245. — *) Helbing, Ann. Chem. Bharm. 172, 
31. — ?) Armftrong u. Milier, Journ. Chem. Soc. 49, 80. — *) Ibid. 47, 
669. — ®) Compt. rend. 1891, 112, 945. — °) Ber. d. deutſch. dem. Gej. 1896, 
6.652. — 7) Compt. rend. 114, 601. — °®) Ibid. 112, 945. 





156 Eigenſchaften der Theerbeftandtheile. 


welche bei jeder weiteren Deftillation immer mehr Torlauf lieferte. Hierbei 
findet offenbar eine langſame Zerfegung oder Diffoctation ftatt, welche bei 167° 
vor ſich zu gehen fcheint, weil bei diefer Temperatur das Thermometer fich 
am längften hält. Durch nochmaliges Sractioniren der gebildeten, leichten Dele 
erhielten fie da8 Pyropentylen als farblofe Flüfjigfeit vom Siedepunkte 42,59 
und dem fpecif. Gew. 0,803. Denfelben Kohlenwaflerftoff erhielten Kraemer 
und Spilfer!) aus der zwifchen 160 bis 175° fiedenden Fraction der leichten 
Steintohlentheeröle. Benzolvorlauf erleidet nad) längerem Stehen eine Ber- 
ſchiebung des Siedepunftes nad) oben, fo daß bei forgfältigem Fractioniren 
deflelben im Vacuum oder mit Waſſerdampf ſehr bald größere Mengen ber- 
Braction 160 bis 1750 zu erhalten find. Beim Fractioniven mit Xebel’fcher 
Colonne zeigt diefe Fraction diefelbe Erſcheinung, welche bereit Etard und 
Lambert am Condenjat des Delgafes beobachtet hatten. Man erhält dabei 
den gleichen Kohlenwaiferftoff, welhen Kraemer und Spilker Eyflopentabiön 
nennen, vom Siedepunfte 419 und dem ſpecif. Gew. 0,815 bei 15° (frifch 
dargeftellt). - 

Das Cyklopentadien befigt einen eigenthüimlichen Geruch, ift unlöslich in 
Waſſer, dagegen in jedem Berhältnig mit Altohol, Aether und Benzol miſchbar. 
Concentrirte Schwefeljäure und . Salpeterfäure wirken mit erplojionsartiger 
Heftigfeit unter Verkohlung vefp. Verbrennung barauf ein; in verbünnter 
Form bewirken fie gleich wie HBalogenwafferftofffäuren fchnelle Berharzung. 
Chlor, Brom und Jod werden vom Cyklopentadien leicht addirt. Mit einer 
wäflerigen Löſung von fchmefliger Säure gefchüittelt, bilden fich weiße Kruftalle 
von der Zufammenfegung C,, Hıs-2H,SO;, melde in faft allen Reagentien, 
die Altalien ausgenommen, unlöslich find. Alkaliſche Silberlöfungen geben in 
Gegenwart von Chklopentadien einen Silberfpiegel; concentrirte wäflerige 
Silbernitratlöfung erzeugt ſchnell einen weißen, nadelförmigen Niederichlag. 

Das Cyklopentadien hat die intereffante Eigenfchaft, ſich ſchon in der 
Kälte mit größter Leichtigkeit und ganz ſpontan zu polymerifiren,, indem zwei 
Moleciile ſich zu 


Dicyflopentabiön, (C, H,), 


zufammenlagern. ‘Diejes ift feſt und zeigt die wefentlichften Eigenschaften der 
Terpene. Es fchmilzt bei 8% und befitt ein fpecif. Gew. von 1,003. Nad) 
Kraemer und Spilker iſt der Erftarrungspunft des Dichklopentadiens 32,59 
und fein fpectfiiches Gewicht bei + 339 gegen Wafler von 4° — 0,9766. 
Es fiedet unter theilweifer Zerjegung in Chflopentadien gegen etwa 170°. 
Die Conftitution des Cyffopentadiens entfpriht nah Kraemer und 
Spilter der Formel: 


diejenige des Dicyklopentadiens wahrſcheinlich dem Schema: 
1) Ber. d. deutich. chem. Gel 1896, ©. 552. 
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CH, CH, 
re Don 
ac H—HC CH 
Ein meiterer, in die Reihe Cu Hans gehöriger Kohlenwafferftoff, das 
Nonon, C,H,s, aljo das nächſt niedere Homolog ded Terpentinöls, ift von 
Tawildaromw!) im Theer aufgefunden worden, und zwar in der nad) dem 
Cumol übergehenden Portion zwiſchen 175 bis 190%. Beim Tractioniren 
ging das Meifte bei 1749 über. Eine Reimdarftellung diefes Körpers fcheint 
nicht gelungen zu fein, und wird man daher feine Sriftenz wohl noch nicht 


al8 ganz ficher annehmen können. 
Iſomer mit den Kohlenwaflerftoffen dieſer Reihe iſt 


Dihydrocymol, C,oHı«- 

Dieſen Kohlenwaſſerſtoff erhielt Baeyer?) durch Erhitzen von Methyl⸗ 
iſo⸗propylſuccinylobernſteinſäureäther⸗Dibromid mit Chinolin. Er ſiedet bei 
1740, riecht ſchwach terpentinartig und verharzt raſch an der Luft. Der 
Kohlenwaſſerſtoff abſorbirt Brom wie ein Terpen, entfärbt Chamäleonlöſung 
und gehört feiner ganzen Entſtehung nad) unzweifelhaft zur Claſſe der Ter« 
pene. Mit feiner Darftellung ift jomit endlich da8 Problem der künftlichen 
Darftellung eines Terpentindles aus einfachiten Materialien (Efjigfäure oder 
Aceton oder Bernfteinfänre) definitiv gelöft. 

Es ift nicht unmwahrfcheinlich, daß das von Tawildarom gefundene 
Ronon mit diefem Kohlenwafferftoff identisch ift, wa@ aus der Uebereinftim- 
mung der Siedepunkte hervorzugehen fcheint, wenngleich die elementare Zu⸗ 
fammenfegung auch geringe Abweichung zeigt. ‘Die Identität der beiden 
Kohlenwaflerftoffe vorausgefett, wäre auch da8 in älteren Schriften behauptete 
Borlommen von Cymol (p⸗Methyliſopropylbenzol) im Steinfohlentheer durch» 
aus nicht unwahrſcheinlich. 


Kohlenwafferftoffe der Benzolreihe, Cu Hen—e- 


Wir haben jchon in der Einleitung (S. 11) gejehen, daß die Körper 
diefer Reihe, welche die große Claſſe der fogenannten aromatifchen Verbin» 
dungen eröffnen, ganz ſpecifiſch charakteriſtiſch für den Steinkohlentheer find. 
Diefelben kommen zwar auch, aber nur ganz untergeordnet, im Theer von 
Holz, Brauntohlen, Schiefern zc. vor ?). Außerdem entftehen fie aber durch 


ı) Zeitſchr. j. Chem. [2] 1868, 4, 278. — *) Ber. d. deutſch. dem. Gel. 
18938, ©. 232. — ») Martomnilom (Ann. Chem. Pharm. 234, 89) hat in 
toulafiichem Petroleum große Mengen von Benzol, Toluol, Xylol, Pſeudocumol, 
Mefitylen, Durol, Iſodurol, Diäthyltoluol und andere Kohlenwafjerfioffe der Formeln 
„Hu Cii Hie, Cis Hi, Cs His gefunden. Nachdem dieje Beobachtung in neuelter 
Zeit von Kraemer und Böttcher (Ber. d. deutſch. chem. Gef. 1837, ©. 601) 
durchaus beitätigt worden ift, wird es zweifelhaft, wie viel’ von den nad dem 
Durdleiten von Petrofeumrüdftänden durch glühende Röhren aufgefundenen aroma= 
tigen Verbindungen neu gebildet, und wie viele ſchon präformirt waren. 
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eine große Menge von Reactionen, vor Allem durch die Wirkung der Hitze, 
theils aus ihren eigenen höheren Homologen oder anderen Derivaten, theils 
durch Zerſetzung oder auch durch moleculare Condenſation von Körpern der 
fetten Claſſe. Durch die Einwirkung höherer Hitzegrade, alſo z. B. beim 
Leiten der Dämpfe reſp. Gaſe durch glühende Röhren, bekommt man Benzol 
nicht allein aus Toluol, Xylol, Styrol ꝛc., ſondern auch aus Alkohol, Eſſig⸗ 
ſäure, Aethylen, Methan, wobei häufig neben der Bildung des Benzols einer⸗ 
ſeits diejenige von Naphtalin andererſeits einhergeht, z. B.: 


4C,H; = 3C,BH; + CH; + 6H. 


Gelbftverftänblich entftehen in ganz ähnlicher Weife noch höher conden» 
firte Molechle, wie Anthracen, Phenanthren, Chryſen zc., unter gleichzeitigen 
Austritt von Waflerftoff. Durch Leiten der gemifchten Dämpfe von Benzol 
und Toluol durch glühende Röhren erhielt Carnelley !) Naphtalin, Diphenyl, 
Paratolylphenyl, Orthoparaditolyl, zwei Methylendiphenylene, Bhenanthren, 
Anthracen, Baradiphenylbenzol, einen Kohlenwafjerftoff, Cas Has, einen flüffigen 
Kohlenwaflerftoff mit Schmelzpuntt 13% und Sp. 293 bis 316%, zwei 
andere flüfjige Kohlenwaflerftoffe oder Mifchungen foldyer, bei 359 bis 3830 
und bei 404 bis 427° fiebend, und feftes jchwarzes Bitumen. Nach Obigem 
verfteht man es, warum (©. 30) die trockene Deftillation bei niedrigerer Tem- 
peratur mehr fette Körper und weniger permanente Cafe, diejenige bei höherer 
Temperatur mehr aromatische Körper und mehr permanente Safe ergiebt, und 
warum man durch Leiten von mehreren Kohlenwaflerftoffen der Fettreihe 
(aus Holz= und Braunfohlentheer, Petroleum 2c.) Benzol und deſſen Derivate 
in großen Mengen darftellen kann (5.121; vergl. jedoch unter Anm. 1 a. v. S.). 

Wir werden am Schluffe diefes Capitels auf diefe Verhältniſſe zurück⸗ 
fommen und der Theorie der Theerbildung eine befondere Betrachtung widmen, 
was und fchon um deöwillen angebracht ericheint, da die hier m Betracht 
fommenden neueren Arbeiten von Kraemer und feinen Mitarbeitern, ſowie 
von K. E. Schulze, Heusler, Haber und Anderen ſich nur im Zuſammen⸗ 
hange in verftändlicher Weiſe wiedergeben laſſen. 


Denzol, Ce He. 


Syn. Benzin (dieſes Wort wird jest gewöhnlich für bie leichten Petroleum- 
Kohlenwaflerftoffe oder auch fir variable Mifchungen von Benzol, Toluol u. ſ. w. 
gebraucht), Phenylwaſſerſtoff. Es wurde entdedt 1825 von Faraday in der 
aus comprimirtem Delgafe ſich abjcheidenden Flüffigkeit. Mitfcherlich ftellte 
e8 1833 durch trodene Deftillation von benzoefaurem Kalt dar und gab ihm 
bie jegt angenommene empirische Yormel, ſowie auch feinen Namen; auch ent 
dedte er das Nitrobenzol. Im Steintohlentheer will e8 zuerft Leigh entdedt 
haben; feine darauf bezügliche Mittheilung ſei der britifchen Naturforfcher- 
verfammlung 1842 vorgelegt, aber durch ein Verſehen in deren Berichten nicht 
erwähnt worben?). ebenfalls blieb diefe Beobachtung unbekannt und ganz 


!) Journ. Chem. Soc. Nov. 1880, p. 701. — *) Monit. scient. 1865, p. 446. 
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unfruchtbar; der eigentlide Ruhm, das Benzol im Steinfohlentheeröf entdedt 
und beftimmt durd) feine Verwandlung in Nitrobenzol und Anilin erkannt zu 
haben, gebührt jedenfalls A.W. Hofmann (1845)!), und die Methode, nach 
weldyer c8 in beliebigen Mengen aus dem Steinfohlentheer gewonnen werden 
fonnte, wurbe in feinem Laboratorium von Charles Mansfield2) ausge- 
arbeitet. Derfelbe führte auc die fabrifmäßige Darftellung des Benzols im 
Großen aus; er bejchrieb ſchon ganz genau das Brincip der Dephlegmation, 
durch welches man die einzelnen Kohlenmwaflerftoffe von einander trennen kann, 
und wies mit aller Beftimmtheit darauf hin, daß hierfür die in der Spirituss 
rectification gebräuchlihen Apparate, fogar mit größerem Bortheil als beim 
Spiritus ſelbſt, angewendet werden künnten?), eine Hinweifung, welche überall 
irriger Weife ald von E. Kopp ausgegangen bezeichnet wird, während diefer 
davon erft 1860*) ſpricht. Mansfield fiel jeiner Entdedung zum Opfer; 
als er am 17. Februar 1854 mit der Deftillation von Benzol in ziemlid) 
großem Maßſtabe zur Ausftellung in Paris befchäftigt war, ftieg die in ber 
Ketorte fiedende Flüſſigkeit über und entzündete fich, wobei er fo ſchwere Brand- 
wunden davon trug, daß er diefen wenige Tage darauf erlag. 
Moansfield benugte aud) ſchon die (übrigens jhon von Faraday beob- 
achtete) Eigenfchaft des Benzols, bei 0% zu fryftallifiren, zu feiner Darftellung 
im Zuftande völliger Reinheit. Man preßt das flüffig Gebliebene ab und 
wiederholt, wenn nöthig, diefe Operation. Hofmann’) hat indeilen gezeigt, 
daß Hierbei die Kryftalle leicht Diutterlauge einjchließen und das Product dadurch 
doch toluolhaltig bleib. Man fol daher die Bildung größerer Kryſtalle ver: 
bitten und durch Luftdrud die Mutterlauge vollftändig davon trennen, wozu er 
einen für Zaboratoriumszwede beftimmten Heinen Apparat bejchreibt. 

Das Benzol entfteht einerjeits durch Synthefe (Condenfation) aus dem 
Acetylen und anderen fetten Körpern von einfacher Molecularconftitution, an⸗ 
dererſeits durch Zerfallen von compficirter zufammengejetten Verbindungen, 
fowohl der fetten als der aromatischen Claſſe, in beiden Fällen durch die Eins 
wirkung von ftarfer Hige. Im verfchloffenen Röhren auf 409° erhigt, bleibt 
es unverändert. Es ftellt aljo einen der beftändigften organischen Körper vor, 
zerfällt übrigens beim Durchleiten durch glühende Rühren ebenfalls unter Bil⸗ 
dung von höher condenfirten Kohlenwafjerftoffen, namentlich Diphenyl [Ber- 
thelot, Shulze), Schmidt”), Behr und van Dorp?)]. Mit Aethylen 
zuſammen durch glühende Röhren geleitet, giebt e8 Styrol, Naphtalin, Diphenyl, 
Acenaphten, Anthracen sc. (Berthelot); alle dieſe Körper werden ſich daher 
nothwendig im rohen Leuchtgafe und in deſſen Theer finden müſſen. 

Nach einer Beobadytung von Watfon Smith?) entfteht auch Benzol 
durch Einwirkung von Kohle auf Bhenol: C,H, OH +C=C,H, + CO. 


!) Ann. Chem. Pharm. 54, 204. — ?) €. P. 11960, vom 11. Nov. 1847. — 
2) ®ortrag in der Royal Institution vom 27. April 1849, überjegt im Moniteur 
scientifique 1865, p-. 440. — *) Monit. scient. 1860, p. 829. — °) Ber. d. 
deutfch. dem. Gef. 1871, ©. 162. — °) Ann. Ehem. 174, 201. — 7) Ber. d. deutſch. 
hem. Sei. 1874, ©. 1865. — °) Ibid. 1878, ©. 728. — °) Chem. Ind. 1891, 
©. 77. 


160 Eigenſchaften der Theerbeftandtheile. 


Das Benzol iſt eine farblofe, leicht bewegliche Flüffigfeit von eigenthiäm- 
lichem, nicht unangenehmem Geruch. Sein Siedepunkt wird angegeben — 80 
bis 81° (Mansfield), 80,49 bei 760 mm Drud(Kopp), 80,1° (Warren), 
80,36 bei 760 mm Drud (Regnault). Nad) Adrieenz!)fiedet das Benzol 
aus Theer bei 80,53 bis 80,629; das aus Benzoefäure bei 80,60 bi8 80,67°. 
Die Temperatur einer fiedenden Mifchung von Benzol und Waſſer ift nad) 
Naumann?) 68,50, diejenige der Dämpfe 69,1%. Bei 0° erftarrt e8 zu einer 
Kryftallmaffe, welche bei4,45° (Regnault) oder 7° (Mitfchertich) ſchmilzt. 
Die Kryftalle find nad) Groth?) orthorhombiiche Prismen, deren Axen a:b:c 


im Verhältniß 0,891:1:0,799 ftehen. Sein fpecififches Gewicht beträgt nad). 


Kopp bei 0% 0,8991, nad) Mendelejeff bei 15° 0,8841, nad) Warren 
bet 0° 0,8957, bei 15° 0,8820. Der Ausdehnungscoefficient beträgt nad 
Kopp bei 29 (zwifchen 11,4 und 81,4°): 

V,.=1 + 0,001171626t + 0,00000127755 £?2 + 0,000000008064813, 

. Abrieenz‘) giebt folgende Tabelle des fpecififchen Gewichts von Benzol 
(aus Benzoejäure) bei verjchiedenen Temperaturen: 









| Temp. Sn Gew. | Bolumen Specif. Sewm.| Volumen 








00 0,90028 1 45° 0,85291 1,05550 

5 0,89502 1,0052 50 0,84748 1,06228 
10 0,88982 1,01169 55 0,84198 1,06924 
15 0,88462 1,01764 60 0,83642 1,07637 
20 0,87940 1,02367 65 0,83078 1,08370 
25 0,87417 1,02979 70 0,82505 1,09123 
30 0,56891 1,03603 75 0,81923 1,09898 
35 0,86362 1,04288 80 0,81831 1,10696 
40 0,85829 1,01887 





Das fpecifiihe Gewicht des Benzol aus Theerdl fand er bei 0% zu 
0,80122 und 0,90129. 

Die fpecifiiche Wärme des Benzols ift nad) Kopp zwifchen 19 und 46° 
— 0,450. Sein Brechungsinder ift nad) Gladſtone?) bei 9% fir die Linie A 
1,4593, fit D 1,5050, für H 1,5307; nad) Adrieenz®) bei 15,2° für D 
— 1,4957. 

Nah Stohmann, Kleber und Tangbein?) beträgt die Berbrennungs- 
wärme des Benzols auf ein Formelgewicht bei conſtantem Drud bezogen 
779,5 Cal. Die Sapillarconftante wurde von J. B. Cohen?) zu 83,65 mm 
-bei 15°E. gefunden. 


1) Ber. d. deutih. dem. Sei. 1873, ©. 441. — *) Ibid. 1877, S. 142, — 
2) Poggend. Unn. 141, 81. —-*) Loc. cit. — ®) Chem. Soc. Journ. 1881, 23, 
1562. — °) Loc. eit. — 7) 3ourn. f. pr. Ehem., N. F. 40, 70 ; Ber. d. deutic. 
dem. Geſ. 1889, Ref. ©. 527. — °) Chem. News 1886, 54, 306 
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In hemifcher Beziehung ift das Benzol nicht nur von außerordentlid) 
großer Bedeutung für die Induftrie, fondern noch mehr fiir die theoretifche 
Chemie. Das ungeheure Heer der „aromatifchen Verbindungen“, mit dem 
ſich jetzt die Mehrzahl der theoretifchen Chemiker beichäftigt, leitet fich ſämmtlich 
vom Benzol her. Es wiirde wohl als eine nahezu unmögliche Aufgabe er- 
jheinen, fid; in dieſem unabſehbaren Gebiete zurecjtzufinden, wenn. nicht 
Kekuls's berühmte Konftitutionstheorie des Benzols Licht und Ordnung 
hineintrüge. Dean fann mit Beitimmtheit fagen, daß ohne eine foldhe Theorie 
nicht entfernt fo viele und fo wichtige aromatische Verbindungen entdeckt worden 
wären, als dies der Hal if. Kekuls's Hypotheſe ift unftreitig eine der 
bahnbrechendften und fruchtbarften, welche je in der Chemie aufgeftellt 
worden find. 

Faſt alle Chemiler find (mit Kefule) darliber einig, daß bie ſechs 
Kohlenftoffatome des Benzols in gefchloffener Verfettung mit einander ftehen, 
und daß von den vier Balenzen (Verbindungseinheiten) jedes Atoms drei an 
andere Kohlenitoffatome deſſelben Kernes gebunden find, während die vierte 
Balenz durch Waſſerſtoffatome gefättigt if. Aber Über die Art der Bindung 
jener drei Valenzen gehen die Anfichten aus einander, und es fcheint hier nicht 
am Orte, auf diefe noch nicht abgefchloffenen Theorien einzugehen. 

In der Regel bezeichnet man ſchon der Einfachheit wegen das Benzol 
durch ein einfaches Sechseck, und feine Derivate durch Anfügung der betreffen- 
den Gruppen an befien Eden, während die leeren Eden mit Waflerftoff beſetzt 
zu denken find. 

Das Benzol ift in Wafler fehr wenig löslich, immerhin aber fo weit, daf 
es ihm feinen Geruch mittheilt. Im Alkohol, Aether, Holzgeift, Aceton zc. ift 
es leicht Löslich. Seinerfeits Löft es Jod, Schwefel!), Phosphor (in der Wärme) 
und mit großer Leichtigkeit Tette, ätheriiche Dele, Harze ꝛc. Es iſt leicht ent- 
zändlich, und giebt namentlich auch leicht brennbare Dämpfe, weshalb bei feiner 
Aufbewahrung in größeren Mengen Borficht zu beobachten ift. Es brennt dabei 
mit ſtark rußender Flamme. Wenn man Teuchtgas durch Benzol leitet, jo wird 
defien Leuchtkraft ungemein erhöht. Berthelot jchreibt ſogar die Leuchtkraft 
des Lenchtgafes ganz weientlich dem Benzol zu, welches es enthält, während 
man früher dafür fpeciell nur die Körper der Aethylenreihe in Anſpruch ge 
nommen hatte. Beftätigt wird dies durch Unterfuchungen von Knublauch 
und wird jet wohl ziemlich allgemein als richtig angenommen. Selbſt atmo- 
Iphärifche Luft, durch Benzol geleitet, giebt ein mit heller Flamme brennendes 
Gemiſch, worauf gerade Mansfield (es war-ja vor Entdefung der Anilin- 
farben) feine Haupthoffnungen auf eine induftrielle Verwerthung des Benzols 
gründete. Eine quantitative Unterfuhung der Leuchtkraft des Benzold, wenn 
ed in Dampfform mit nicht leuchtenden brennbaren Gaſen gemiſcht iſt, rührt 
von Frankland und Thorne her. 





1) Die bei höherer Temperatur jehr bedeutende Löslichfeit des Schwefelß in 
Benzol und außerden (auch ſchweren) Steintohlentheerölen ift ausführlich unterjudt 
worden von E. Belouze jun. (Compt. rend. 68, 1179; 69, 56; Dingl. Journ. 
193, 152, 513; Wagner's Jahresber. 1869, ©. 67). 

Zunge-Köbler, Eteintoblentbeer. 11 
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Beim Einathmen bringt Benzol zuerft eine Beichleunigung des Puls⸗ 
ſchlages, Hierauf Betäubung, und in größeren Dofen (z.B. für eine Kate 50 g) 
den Tob hervor. Bei Menfchen verurfacht die Einathmung von 10g Benzol 
Kopfweh, Schwindel, Brech-⸗ und Huftenreiz und Schläfrigfeit. 40 bis 50g 
verurſachen Unäfthefe, ähnlich wie Chloroform, mit ftarfer Schweißabjonderung, 
zuweilen mit allen Symptomen der Trunkenheit. Die Arbeiter klagen oft über 

„Ameiſenkritchen“ und Trockenheit der Haut, in Folge davon, daß die Talg⸗ 
iubftanzen der Haut aufgelöft werden. Zrogdem find die in Kautſchukfabriken 
beſchäftigten Arbeiter, welche beftändig Benzoldämpfen ausgefegt find, von nor- 
maler Gefuntdheit. 

Die Btränderungen des Benzols beim, Leiten durch glühende Röhren find 
ſchon oben (S. 159) angeführt worden. 

Concentrirte Schwefelfäure greift bei gewöhnlicher Temperatur das Benzol 
nur fehr wenig an, weshalb man es durch Behandlung damit von feinen Ver⸗ 
unreinigungen großentheil8 befreien kann (jiehe Cap. 10). Selbſt dann ent- 
hält gewöhnliches Benzol etwas Thiophen, welches durch gründlicheres Schütteln 
mit concentrirter Schwefeljäure entfernt werden kann, wenn man bies fortjegt, 
bis die Indopheninreaction, d. h. die dem Iſatin ertheilte blaue Yarbe, ver: 
Ihwindet (®. Meyer). Bei längerer Einwirkung, befonders in der Hitze, 
entfteht Benzolmonofulfofäure, C, H,. SO, H, und bei jehr hoher Temperatur, 
oder noch leichter bei Einwirkung von rauchender Schwefeljäure, Benzoldifulfo- 
fäure, C, H, (SO, H)s. Concentrirte Salpeterfäure führt das Benzol in Nitro- 
fürper (Mono oder Dinitrobenzol) über, worauf feine Erkennung und Be⸗ 
fiimmung und großentheils feine technifche Verwendung beruft. Orydirende 
Reagentien, wie Kaliumpermanganat, Manganfuperoryd, Chromfäure ꝛc. greifen 
es nur ſchwierig und unter Bildung complicirter PBroducte an. Chlor und 
Brom geben damit Additions⸗ und Subftitutionsproducte. 

Bei der Reduction durch rauchende Jodwaſſerſtoffſäure 1) im gefchloffenen 
Rohre liefert da8 Benzol neben Condenfationsproducten lediglih Hexahydro⸗ 
benzol, C;H,s, vom Siedepunft 69 bis 71°, welches auch Baeyer?) durd) 
Behandeln des p-Glycols des Hexamethylens mit Jodwaſſerſtoff als ſchwach 
nach Petroleum riechendes, farblofes Del erhalten hat. Die Anfiht Berthe- 
lot's, daß fich bei der Jodwaſſerſtoffreaction auch die Zwifchenproducte C, H; 
und C; H,. bilden, ift nah Kifhner?) unzutreffend. Dieſe Hydrobenzole er⸗ 
hielt Baeyer, und zwar das Dihydrobenzol durch Erhigen des p- Heramethylen- 
glycoldibromids mit Chinolin und das Tetrahydrobenzol aus Bromcyklohexan 
und Chinolin. Erſteres färbt fich mit concentrirter Schwefelfäure blau und 
liefert ein Tetrabromid, legteres färbt ſich gelb, fiedet bei 829, riecht lauchartig 
und bildet ein Dibromid. 

Im Hinbfid auf die Eriftenz des Phenanthrens und Anthracend halten 
Kraemer und Spiltert) die Eriftenz eines zweiten Benzols nicht für un- 
möglich; welches ber beiden möglichen Benzole, entfprechend den Formelbildern 

) Kiſhner, Journ. rufl. phyſ.⸗chem. Geſ. 1891, S. 20; Ber. d. deutich. chem. 


Bei. 1891, Ref, ©. 559. — *) Ibid. 1898, &.229. — °) Ibid. 1893, Ref., S. v6. 
— *) Ibid. 1896, ©. 552. 
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C,H7—C,H! CH 
NY, GE] JH; 
C,H; CH 


das und gegenwärtig bekannte ift, läßt jich vorerft mit Sicherheit nicht jagen 
(f. die theoretifchen Betrachtungen am Schluſſe diefes Capitels.). 


Toluol, C,H,=C,H, .CH;. 


Syn. Methylbenzol. Es wurde entdeckt 1838 von Belletier und Walter 
in den Condenfationsproducten von der Harzgasbeleuhtung und „Retinaphte“ 
genannt. Später erhielt e8 Deville durch trodene Deftillation des Tolu- 
baljanıs, woher fein Name ftanımt, den ihm Berzelius gegeben hat. Im 
Steinlohlentheer wurde e8 von Mansfield!) gefunden, und feitdem in vielen 
Mineralölen ꝛc. Seine Bildung, zugleich mit den analogen Verbindungen, wird 
am Schlufje diefes Capitels befprochen werden. Es wird in großen Mengen 
und, wenn man will, im Zuſtande ziemlich großer Reinheit in induftriellem 
Maßſtabe aus dem Steinfohlentheer erhalten, und findet eine jehr umfangreiche 
Anwendung, theil zur Darftellung von in Yarbftoffe eingehenden Derivaten, 
theils als Auflöfungsmittel. Im Zuſtande abfoluter chemifcher Reinheit ift es 
jedoch nur fehr ſchwer und umständlich herzuftellen, weil ihm die Kryſtalliſations⸗ 
fähigkeit des Benzols abgeht. 

Es fann der Theorie nad) nur ein Toluol geben, und daß wirklich alle 
Toluole, aus ganz verſchiedenen Quellen herftammend, identiſch find, ift von 
Bertdelot?) und Rofenftiehl?) erwiefen worden. 

Toluol ift eine farblofe, bewegliche, ſtark Tichtbrechende Flüffigfeit. Ihr 
Siedepunkt ift nad) Wilfon bei 110°, nad) Wilbrand und Beilftein 111°, 
nad Warren 110,30. Es wird bei —20° nod) nicht feſt. Sein fpecifiiches 
Gewicht ift nad) Warren bei 0% 0,8824, bei 15° 0,8720; nad) Xouguinine 
bei 0° 0,8841, bei 15° 0,8702, Letzterer giebt folgende Formel für fein 
Volumen bei der Temperatur ti, wenn dasjenige bei 0° — 1 ift: 


Y, = 1-1 0,001028t + 0,00000177912., 


Deville giebt feinen Brechungsinder — 1,4899 an. 

Die Capillarconftante des Toluols fand I. B. Cohen*) zu 83,95 mm 
bei 15°. 

Der Geruch des Toluols ift ein wenig verjchieden von bem des Benzols. 
Es iſt in Waſſer jo gut wie unlöslich, theilt ihm aber feinen Geruch mit; mit 
Altohol, Aether, Schwefeltohlenftoff zc. ift e8 miſchbar. Es löſt Schwefel, 
Phosphor, Tod, Fette ꝛc. Entzlindet brennt e8 mit heller, ſehr ſtark rußender 
Flamme. Dur glühende Röhren geleitet, giebt es Benzol, Naphtalin, 
Anthracen, Phenanthren ꝛc. 

Nach Berthelot befist da8 Toluol eine ähnliche Fähigkeit wie das Ter⸗ 
pentindl, den Sanerftoff activ zu maden; wenn man Toluol mit einer fehr 


1) Chem. Soc. Quart. Journ. I, p. 244. — ?) Bull. Soc. chim. 1869, 
p. 381. — *) Ibid. 1869, p. 385. — *) Loco eit. 
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verdinnten lauwarmen Löſung von Indigo in Gegenwart von Luft fhlittelt, 
jo tritt Entfärbung ein. 

Concentrirte Schwefelſäure [öft da8 Toluol in der Wärme bei längerem 
Schiütteln; rauchende Schwefelfäure thut e8 viel ſchneller. Es bilden ſich dabei 
zwei ifomere Sulfofäuren. Salpeterjäure von weniger al8 1,42 ſpecifiſchem 
Gewicht wirkt in der Kälte nicht auf Toluol; aber rauchende Salpeterfäure 
wirkt heftig darauf ein, noch heftiger al8 anf Benzol, unter Bildung von Nitro⸗ 
producten 618 zum Trinitrotoluol. Orydationsmittel (verdünnte Salpeterjäure, 
Chromjäure, Kaliumpermanganat) verwandeln es in Benzoefäure, aber nur 
Ichwierig und mit großem Verluſte, jo daß dieſe directe Oxydation bis jeßt 
faum als technifcher Proceß ausgeführt wird. Durch Bleioryd wird das Toluol 
bei einer Temperatur unter 335° in Benzol ütbergeführt: 


C,H; (CH;) + 3 PbO=3Pb + C,H; + H,O + CO, N), 


Dihydrotoluol, C, Hio, 


entſteht durch Reduction von Toluol mit Jodphosphonium. Siedepunkt 105 
bis 1080. 


Tetrahydrotoluol, O, Haz2, 


iſt in der Harzeſſenz?) aufgefunden worden, abſorbirt lebhaft Sauerſtoff und 
ſiedet bei 103 bis 105°. 


Herahydrotoluof, C, H,, (Heptanaphten), 


entſteht durch Kebuction von Toluol mit Jodwaſſerſtoffſäure bei 280%. Cs 
ſiedet bei 97° und wird in der Kälte von Salpeterfchwefelfäure nicht ange- 
griffen, in der Wärme dagegen zu Kohlenfäure und Waſſer verbrannt. Bilder 
ih aud) aus Tetrabybrotoluol durch Einwirkung von concentrirter Schwefelfäure. 


&ylole, C,H, =0Cs,H, (CH;).. 


Syn. Dimethylbenzole. Das Xylol (d. h. ein Gemenge der Iſomeren) wurde 
1850 von Cahours im rohen Holzgeift entdedt. Im Eteinfohlentheer wieſen 
e8 Ritthaufen und Church nah; Mabery fand Aylol im Rohöl der 
Bentura-Countyfelder (Californien) neben einigen Naphtenen. In letter Zeit 
ift ed von Friedel und Crafts ſynthetiſch erhalten worden durch Behand» 
lung von Benzol oder Toluol mit Chlormethyl in Gegenwart von Aluminium⸗ 
chlorid. 

Das Xylol des Steinfohlentheers, felbft wenn es von feinen Homologen 
ganz befreit war, zeigte noch immer große Verfchiedenheit der Eigenfchaften in 
den Händen verjchiedener Beobachter. In dem höchft .gereinigten Zuſtande 
zeigt ed einen Siedepunkt von 138 bis 140°, und bei 0% ein fpecifiiches Ge 


ı) Bincent, Compt. rend. 110, 97. — *) Renard, Ann. chim. phys. 
[6] 1, 231. 
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wicht von 0,877. Sein Volumen zwiſchen 0° und 1000 wird nad) Lougni⸗ 
nine durch die Formel: 


Y,=1 + 0,0009506? + 0,0000016321? 


ermittelt. Wenn mar Waflerdampf in Xylol einftrömen läßt, fo wird es davon 
mit fortgerillen. ‘Der gemifchte Dampf hat eine Temperatur von 91,5° und 
enthält auf 100 Thle. Xylol 44 Thle. Waffer, unabhängig von der Form des 
Gefäßes und der Schnelligkeit der Deftillation!). 

Durch Fittig's Unterfuchungen?) wurde zuerft (1869) nachgewiejen, 
dag das Steinkohlentheerrylol fein einheitlicher Körper ift. Nach Fittig ent- 
hielt e8 90 Proc. Metarylol und 10 Broc. Paraxylol. D. Iacobfen?) hat 
jedoch auch Orthoxylol nachgewieſen, und fchägte damals das Verhältniß auf 
70 bis 75 Metarylol, 20 bi8 25 Pararylol und 10 bis 15 Orthorylol; jeden» 
falls wird es in verfchiedenen Theeren nicht ganz gleid) bleiben. 

Rohrylol, d. h. folches, welches nicht mit Schwefelſäure behanbelt worden 
ift, die viel Orthoxylol auflöft, muß viel mehr Orthorglol enthalten, als von 
Jacobfen in dem gereinigten Artifel aufgefunden wurde, den er unterfucht 
hatte. Diefe, in der eriten Auflage dieſes Werfes (S. 43) aufgeftellte Ver: 
muthung ift von Jacobſen felbft*) beftätigt worden, indem er fpäter bis 
25 Proc. Orthorylol in roher Steinfohlentheernaphta auffand. 

Volgendes find die Eigenfchaften der einzelnen Xylole: 


DOrthorylol, Ze 3 farbloſe Flüſſigkeit, deren angenehmer 
aromatiſcher Geruch verſchieden von dem feiner beiden Iſomeren iſt. Siede⸗ 
puntt 141 bis 1420, wird bei —220 noch nicht feſt. Löſt ſich in concentrirter 
Schwefelfäure und bildet dabei nur eine Sulfoſäure. Verdünnte Salpeter⸗ 
fäure giebt damit Orthotoluylfüure vom Schmelzpunkt 102°; Kaliumperman- 
ganat giebt Phtalfäure; Chromfäure verbrennt fie ganz. Das Sulfochlorid 
ihmilzt bei 52°, das Sulfamid bei 144°. apillarconftante 86,95 Proc. 


bei 15205), 
Metarylol (Syn. Iforylol), C,H, =c m (2 Siedepunft 139°. Eben» 


falle löslich in concentrirter Schwefelfäure, wobei zwei Sulfojäuren entftehen. 
Verdinnte Salpeterfäure giebt bei 106° fchmelzende Metatoluylſäure; Kalium⸗ 
permanganat und Chromfäure bilden Iſophtalſäure. Site giebt zwei Sulfo- 
hloride, das eine vom Schmelzpunkt 34°, das andere flüffig, und zwei Sulf- 
amide, Schmelzpunft 137 und 96%. Spec. Gew. bei 19° = 0,8668. 

Bararylol, cp un ſchmilzt bei 15° [nach Reißert®) bei 
13,000] und jiedet bei 137,5 bis 138%. Hat (wie das vorige) einen eigens 
thämlichen, von dem des Benzol verfchiedenen Geruch. Glinzer und Fittig 


3) Naumann, Ber. d. deutſch. dem. Gej. 1877, ©. 1426. — ?) Annal. Chem. 
Tharm. 153, 265. — *) Ber. d. deutſch. chem. Bei. 1877, S.1009. — *) Ibid. 1881, 
©. 2638. — ®) GC. Eohen, Chem. News 1886, 54, 306. — °) 2er. d. deutſch. 
hem. Sei. 1890, 2, 2242. 
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geben das fpecififche Gewicht eines noch nicht völlig reinen PBararylold — 0,8625 
bei 18,5° an. Es wird von concentrirter Schwefeljäure felbft in der Wärme 
jehr wenig angegriffen, wohl aber von ſchwach rauchendem Vitriolöl, welches 
es unter Bildung einer Sulfojäure Löft, die man durch Zuſatz von etwas Wafler 
niederfchlagen und durch Umfryftallifiren reinigen Tann; durch trodene Deftil- 
lation derjelben kann man reines Pararylol regeneriren. Zugleich giebt dies 
den Weg an, auf welchem man es ifoliren kann. Verdünnte Salpeterfäure 
giebt bei 1789 fchmelzende Paratoluyljäure; Kaliumpermanganat und Chrome 
fäure bilden Terephtalfäure. Das Sulfochlorid fchmilzt bei 26°, das Sulfamid 
bei 148°. Die drei Iſomeren werden nad) Iacobjen in folgender Weiſe von 
einander getrennt. Man verwandelt fie durd) Behandlung mit Schwefeljäure 
in Sulfofäuren; die überfchüffige Schmwefelfäure wird möglichft durch kohlen⸗ 
jauren Kalt entfernt, die Flüffigfeit mit einem geringen Ueberſchuß von 
Natriumcarbonat verjegt und das Filtrat fo weit eingedampft, daß beim Erfalten 
eine erhebliche Ausſcheidung von Salz ftattfindet. Dieſes ift orthoryloliulfos 
faures Natron, welches durch Umfryftallifiren gereinigt werden Tann, während 
die Mutterlaugen metaxylolſulfoſaures Natron enthalten. Aus dieſen Salzen 
gewinnt man die entjprechenten Kohlenwaflerftoffe durch trodene Deftillation 
oder durch Erhigen mit Salzſäure auf 195%. Uebrigens enthält das Theer⸗ 
rylol aud) noch einen bisher noch nicht unterjuchten paraffinartigen Körper, 
welcher felbft durd) Behandlung mit raucender Schwefeljäure unangegriffen 
bleibt (ogl. Levinſtein's Verfahren im 11. Capitel, ſowie die Verfahren von 
Reuter, Börnftein und Kleemann am gleichen Orte). 
Dihydrorylole, C, H,,. 

Dihydro-o-Xylol, fontHetifch erhalten, nad) Campher und Terpentin 
riechende, bei 134° fiedende Flüffigfeit. 

Dibydro-m-Xylol, ſynthetiſch erhalten, von rylolähnlichen Gerud, 
fiedet bei 132 bis 134%. Bildet ein bei 280 bis 285° fiedendes Polymer. 


Dibydro-p-Xylol fiedet bei 133 bis 134°, riecht terpentinartig und 
ift gleichfalls nur fynthetifch erhalten. 


Tetrabydrorylole, GC, Hy. 
In der Harzefienz findet fi) ein Tetrahydrorylol, C5H,;(CHz),, vom 
Siedepuntt 129 bi8 132°, welches mit Brom ein Xyloldibromid vom Schmel;- 
punkt 246° bildet. 


1:8 
Zetrabydro-m-Xylol, C;H,(CHs),, aus Oxycampherſäure erhalten, 
fiedet bei 118 bis 1229 und bejigt terpentinähnlichen Geruch. 


Herahydrorylole, C, Hıe- 


1:8 
Herahydro-m-Xylol (Octonaphten), C, H,o(CHz)s. In der Harzeflenz 
aufgefunden, Siebepunft 117 bis 118°, von petrolartigem Gerud. 
Iſooctonaphten, C;Hjs, fommt zufammen mit dem vorigen im fau« 
kaſiſchen Petroleum vor; Siedepunkt 122,3°. 
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1:4 
Herahydro-p-Xylol, C;H,,(CH3)s, ſynthetiſch erhalten, fiedet bei 
137,60 und liefert mit Salpeterfchwefelfäure Trinitropararylol. 


Trimetbhyulbenzole, Cz His— C,H, (CH;);. 


Daß Körper der empirifchen Formel C, H,, im Steinkohlentheer vorkommen, 
ift Schon 1848 von Mansfield (loc. cit.) gefunden worden; jedenfalls hatte 
er aber nur eine unreine Subftanz vor fih. Er fowie die fpäteren Chemiker 
noch eine Reihe von Jahren lang glaubten e8 dabei mit einem einheitlichen 
Körper zu thun zu haben, der mit dem von Pelletier und Walter 1837 
aus Harzöl erhaltenen Retinyl, oder dem von Gerhardt und Cahours aus 
Euminfäure erhaltenen Cumol (Propylbenzol) identisch fei. Schr häufig ver- 
wechjelte man auch Xylole mit Cumol. Genauer zeigte died Beilftein?), 
welcher die von den Homologen getrennte Subftanz ald Pfeudocumol be- 
ſchrieb. Schon Warren?) hatte fie im ähnlichen Zuſtande bei 169,89 fiedend 
erhalten. Aber erft Fittig und feine Schüler?) bewiefen, daß das Beil: 
ſtein'ſche Pfendocumol ein Gemenge zweier Ifomeren, beides Trimethylbenzole, 
fet, nämlich des jett fpeciell fogenannten Pſeudocumols (1, 2, 4) und des 
Mefitylens (1, 3, 5). Daneben hat übrigens D. Jacobſen?) nod ein bei 
170 bis 1710 fiedendes PBaraffin von der Formel C,oHss nachgewieſen. Nach 
8. E. Schulze) enthält der zwifchen 170 bis 200° fiedende Antheil der 
neutralen Steinfohlentheeröle etwa 15 Proc. Trimethyfbenzole. 

Die Reindarftellung beider Kohlenwaflerftoffe ift namentlid) von O. 
Jacobſen?) befchrieben worden, ift aber ein jo umftändlicher Proceß, daß an 
eine technifche Verwerthung deſſelben ficher nicht zu denken ift. 

Engler’) hat fowohl Pſeudocumol als Mefitylen in verjchiedenen Pe- 
trolenmforten aufgefunden; ebenſo Markow nikow (vergl. ©. 150 u. f.). 

— CH; (1) 
Pſeudocumol, ee) fiedet bei 169,508). Sein Geruch ift 
—UB,(4 
verjchieden von dem der niedrigeren Homologen. Es ift unlöslich in Waller, 
[ösfich in Aether und Alkohol, aber jehr wenig löslich in Eiseſſig (wie aud) 
Mefitylen). Mit rauchender Schwefeljäure behandelt, Löft es ſich (wie Meſitylen) 
unter Bildung einer Sulfofäure. 
—CB; (1) 
Mefitylen, C,H, CB, a entdedt von Kane?), durch Behandlung 
— 8 
von Aceton mit Schwefelſäure, von Fittig im Steinkohlentheer. Siedet bei 
1630 (Fittig); Geruch etwas knoblauchartig. Bildet nach K. E. Schulze 


1) Ann. Chem. Pharm. 133, 82. — *) Chem. News 12, 292. — °) Ann. 
Chem. Pharm. 139, 184; 145, 137; 150, 257, 283, 292. — *) Unn. d. Chem. 
184, 179. — °) Ber. d. deutih. dem. Gel. 1887, S. 409. — *) Ibid. 1876, 
©. 256. — 7) Ibid. 1885, ©. 2234. — °) Jacobſen, Ibid. 1886, ©. 2513. — 
®) Boggend. Ann. 44, 474. 
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(Ber. d. deutſch. chem. Geil. 1877, ©. 410) den Hauptbejtandtheil der im 
Theer vorlommenden Trimethylbenzofe. 
— CH; (1) 
Hemellithol, C;H,— CH; (2), entdedt von O. Sacobfen!) und von 
—CH;(8) 
demſelben jpäter im Steinkohlentheer gefunden?)., H. Krömer?) fand for 
wohl Hemellithol als auch Mefitylot im käuflihen Pſeudocumidin; Hemellithol 
zeigt den Siedepunft 175 bis 175,5°; erftarrt noch nicht hei — 20°, 
Homer mit den Xhylolen iſt das 


Aethylbenzol, GHRC5H5, 


weiches erft vor wenigen Jahren von Noelting und Balmart) als Beftand- 
theil des Steinfohlentheers entdeckt wurde. Sie fanden dieſen Kohlenwaflerftoff 
in einer Menge von etwa 10 Proc. im technifchen Xylol des Handels. Sein 
Borfommen unter den Producten des Steintohlentheers ift um deswillen inter- 
efiant, weil e8 der erfte Kohlenwaflerftoff mit längerer Seitentette war, der 
darin nachgewiefen wurde. Brochet?) erhielt das Aethylbenzol ſynthetiſch 
durch Erhigen von Benzol mit Alkohol und Schwefelfäure im Einjchmelzrohre 
bei 170° nad) der von Kraemer und Spilter angegebenen Methode. 8 
bildet eine wafjerhelle Tlüffigfeit vom Geruch des Xylol8 und dem Siede⸗ 
punkte 137°, 

Friedel und Crafts befchrieben eine, fiir technifche Zwecke kaum in 
Betracht fommende Trennungsmethode des Aethylbenzol8 von den Xylolen mits 
telft der Brombderivate (Compt. rend. 101, 1218). 

Andere Homologe des Benzols mit längeren Seitentetten find bislang 
im Steintohlentheer nicht nachgewiejen worden, kommen aber ficher darin vor). 


Tetramethylbenzole, CH, = CsB; (CH;),. 


8. E. Schulze?) fand das Durol 1, 2, 4, 5 in der zwifchen 180° und 
200° fiedenden Fraction des Steinkohlentheers, nad; Entfernung der bafifchen 
und phenolartigen Körper. Es bildet weiße Schuppen mit ſchwacher Fluor⸗ 
escenz, und riecht ähnlich dem Pfeudocumol. Schmelzpunft 80 bis 81°, Siebe 
punkt 196°; es fublimiet viel fchrieriger ald Naphtalin. Außerdem find in 
demfelben Dele, welches im Steinkohlentheer in beinahe ebenjo großer Menge 
wie Benzol vorkommt, noch andere Iſomere vorhanden; das Iſomere 1, 2, 3,5 
jogar in größerer Menge als das eben befchriebene. Dagegen konnte das 
1, 2, 3, 4-Tetramethylbenzol nicht aufgefunden werden. ‘Der Gehalt der er- 
wähnten neutralen Theerölfraction an Tetramethylbenzolen beträgt etwa 15 
bie 20 Proc. ®). 


1) Ber.-d. deutih. chem. Geſ. 1882, S. 1857. — *) Ibid. 1886, ©. 2517. — 
3) Ibid. 1891, ©. 2407. — *) Ibid. 1891, &. 1955. — °) Compt. rend. 117, 
115; Ber. d. deutſch. dem. Bei. 1893, Nef. ©. 693. — °) Bergl. O. Jacobſen, 
Ibid. 1886, ©. 2515. — 7) Ibid. 1885, S. 3082. — !) R. €. Schulze, Ibid 
1837, ©. 410. 
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Styrol, C, HB, =C,H,.CH==CH,. 


Eyn. Cinnamen, PBinylbenzol. Gewöhnlich aus dem Storar oder Peru- 
balfam gewonnen; von Berthelot!) fynthetifch durch Condenfation von Ace 
wmlen bei der Ermweichungstemperatur des Glaſes oder beſſer durch Leiten eines 
Gemiſches von Benzol und Aethylen durd) rothgluhende, oder noch beſſer durch 
weißglühende Röhren erhalten: 


GH, +6GH,=CG;H, + H,. 
Entfteht auch beim Erhitzen von &> Aethylphenylmercaptandifulfid 2) glatt neben 
vo Aethylbenzol und Diphenylthiophen : 


Sp >CH. SS. cHu<ir ni 


—2(C,H,.CH=CH,) +S+H;S. 
ice Reactionen erklären das Bortommen des Styrols im Steintohlentheer, 
worin e8 Berthelot?) fowie Kraemer und Spiltert) nachgewieſen haben. 

Varblofes, bewegliches Del, von ſtarkem aromatifchem Geruch, zugleich an 
den des Benzols und den des Naphtalins erinnernd. Bei — 20° wird ed noch 
nicht fet, ſiedet bei 145”, verflüchtigt ſich aber ſchon raſch bei gewöhnlicher 
Temperatur, jo daß es auf Papier feine bleibenden Fettflecken läßt. Specifiiches 
Gewicht 0,876 bei 16°. Seine Löglichkeitsverhäftnifie find denen des Benzols 
völlig analog. Aetzkali ift ohne Wirkung darauf, rauchende Schwefelfäure ver- 
wandelt e8 in eine Sulfofäure, gewöhnliche Schroefeljäure nur in ein feites 
Bolymeres, welches bei der Deftillation wieder in Styrol übergeht. Chlor und 
Brom addiren fi direct zu ihm. Rauchende Salpeterfäure löft es unter 
Bildung eines Nitroförpers auf. In der Rothgluth fpaltet es ſich in Benzol 
und Hcetylen: 

C,H, — GB, + C;H,, 
oder, wenn gemijcht mit Waflerftoff, in Benzol und Aethylen: 
C,H; +H,=CeH; + CaH,, 


aljo die umgelehrte Reaction wie die feiner Bildungsgleichung. Mit Aethylen 
erhitt, giebt e8 Benzol und Naphtalin, mit Benzol erhigt, Naphtalin und Ans 
thracen. Es fpielt alſo ficherlic) eine wichtige Rolle bei der Bildung diefer 
höheren Kohlenwaflerftoffe und ift gerade darum nicht mehr in ſehr beträcht- 
licher Menge im Theer vorhanden. Nach Koenigs?) condenfirt e8 ſich auch 
leicht mit Phenolen. 

Wie Kraemer und Spilker gefunden haben, iſt das Styrol im Stande, 
fich bei Gegenwart von Schwefeljänre im einfach molecularen Verhältniß an 
andere Kohlenwailerftoffe, wie Toluol, Xylol, Cumol zc., anzulagern und damit 
wohl charakterifirte Verbindungen zu bilden, die unzerſetzt beftillirt werden 
tönnen. Beim Ueberhigen ber Dämpfe diefer Kohlenwaſſerſtoffe bilden ſich 

1) Compt. rend. 63, 431, 518, 792, 834; 68, 327. — *) Ber. d. deutic. 
dem. Bel. 1895, €. 07. — 2) Zeitidr. f. Chemie 1866, S. 736; Ann. Chem. 
1867, Suppl. v S. 367. — *) Ber. d. deutſch. chem. Gel. 1890, ©. 3169 u. 
3269. — °) Ibid. 1890, ©. 3147. 
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unter Abjpaltung von Methan und Waflerftoff glatt Anthracene, und zwar 
aus Toluolftyrol Anthracen, aus Xylolſtyrol Metbylanthracen und aus Cumol⸗ 
ſtyrol Dimethylanthracen. 


Inden, C,H; 


Das Inden wurde von Kraemer und Spilfer!) in ber zwifchen 176 
bis 1820 fiedenden Fraction des Rohbenzols entdeckt. Zu feiner Gewinnung 
löſt man in diefer Fraction in der Wärme fo viel Pikrinfäure auf, wie zur 
Bindung der vorher mittelft Brom titrirten Mengen ungefättigter Verbindungen 
beansprucht wird, und läßt erlalten. Das ausfryftallifirende Pifrat enthält - 
leicht etwas Cumaron, jedenfalls aber das gefammte vorhandene Naphtalin, da 
fein Pitrat am fchwerften löslich if. Man zerlegt es durch Einleiten eines 
ftarlen Dampfftromes, wobei Meberhigung zu vermeiden ift, und bindet das 
Deftillat wiederholt in toluolifcher Löſung an Pikrinfäure. Hieraus erhält man 
bei abermaliger Spaltung mit Dampf den reinen Kohlenwafjerftoff, und zwar 
in fehr beträchtlicher Menge, da 10 kg der erwähnten Yraction in der Regel 
3 kg des neuen Kohlenwaflerftoffs in rohem Zuftande liefern, die bei wieder: 
holter Reinigung auf etwa 2 kg zurüdgehen. 

Das Inden ift eine waflerhelle Ylüfjigkeit vom Stedepunft 177 bis 178° 
uncorr. (179,5 bis 180,5 corr.) bei 757 mm Baronıeterftand. Beim Stehen 
nimmt es leicht eine gelblichgrline Färbung an, die am Licht wieder verfchwindet. 
Das fpecifiiche Gewicht des Indens beträgt 1,040 bei 15°C. Seine Zu: 
fammenfegung entfpricht der Formel C,H, und feine Conftitution ergiebt ſich 
aus dem Schenta 


CH 
Huc/Nc—cH, 
j ) >CH 
Ho, /6-CR 
HC 


Es bildet fomit den Uebergang vom Benzol zum Naphtalin. Die Orthoftellung 
der mit dem Benzolfern verbundenen beiden Kohlenftoffatome ergiebt ſich dar⸗ 
aus, daß Derivate des Indens aus Naphtalin oder Phtalfäure erhalten werden 
oder bei der Oxydation legtere Säure liefern. Nah W. H. Perkin jun. und 
G. Revay?) ift es nicht ausgeichlofien, daß außer dein von Kraemer umd 
Spilter entdedten Ri 


CH 
Nr DL noch ein ifomeres C,H, eu 0 H 


eriftirt, welches das gleiche, chemiſche Verhalten zeigen würde. Auf Grund ber 
außerordentlichen Aehnlichkeit des Indens mit Styrol halten e8 Dennftebt 


1) Ber. d. deutſch. chem. Bei. 1890, ©. 3276; Zeitſchr. f. angew. Chem. 1890, 
©. 734. — *) Ibid. 1893, ©. 2251. 
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und Ahrens!) nicht für ausgefchloffen, daß demfelben die Conftitution 
„rt HB, 
C, x | zukommt. 
CH, 


Durch nascirenden Waſſerſtoff läßt fih das Inden in äthylaltoholischer 
Löſung leicht rebuciren, indem die doppelte Bindung durch Eintritt zweier 
Waſſerſtoffatome Be | 0: 


Os <cH, >SCH+ B=6H,<cH’ >CH,. 


Das entftehende Hydrinden iftvon Kraemer und Spilker 2) gleihfalls unter 
ben Beftandtheilen des Steintohlentheers aufgefunden worden. 

Nach den genannten beiden Autoren ift das Inden die Urfache gemilier 
Färbungen bei Behandlung verfchtedener Theerproducte, z. B. von unreinem 
Raphtalin mit concentirter Schwefelfäure, und ähnlichen Urſachen dürfte auch 
die Rothfärbung des Phenold am Licht zuzufchreiben fein. Wie M. Denn- 
ftedt und C. Ahrens?) fanden, ift das Inden Übrigens auch ein nicht un⸗ 
wefentlicher Beftandtheil des aus Leuchtgas durch Abkühlen auf —10° erhal: 
tenen Condenfationsprobuctes. 


Naphtalin, OCio Hs. 


Entdeckt 1820 von Garden; zuerſt genauer ſtudirt von Laurent. Es 
entfteht durch die Einwirkung der Hige auf organifche Subftanzen in unzähligen 
Fällen, aber erft bei ziemlich hohen Temperaturen, fo daß Theere, welche bei 
jehr niederer Temperatur gewonnen werden, e8 gar nicht enthalten. Im Stein» 
toblentheer der Gasanftalten kommt es ftetS vor, aber in ſehr wechjelnder 
Menge; ſeitdem man in thönernen Retorten bei viel höherer Temperatur als 
früher in den gußeilernen Retorten arbeitet, ift feine Menge ſehr gewachſen. 
Die Angabe von Ealvertt), daß der Theer von Newcaftler Kohle 58 Proc. 
Naphtalin enthalte, ift einfacher Unfinn. Für gewöhnlich dürfte ein Theer 
jelten mehr als 5 bis höchſtens 10 Proc. enthalten. Die Art feiner Bildung 
ift oben erflärt worden. 

Es bildet im reinen Zuſtande weiße Kryftallmafien, oder dünne, rhom⸗ 
boidale Blättchen; bei freiwilliger Verdunftung einer ätherifchen Löſung erhält 
man monoflinifche Prismen (Laurent). Es ſchmilzt bei 790; fein Siede⸗ 
punkt wird verſchieden angegeben, nämlid) von 212 bis 220%. Gewöhnlich 
nimmt man 217° oder 218° als die richtigfte Zahl an. Specifiiches Gewicht 
bei 15° — 1,1517, bei 18° 1,1508, bei 79,2% (feinen Schmelzpuntte) 0,9778, 
bei 100° 0,9628 (vergl. mit Waller von 0%). Gefchmolzenes Naphtalin 
abforbirt nad) BoHL5) eine große Menge Luft, welche e8 beim Erkalten wieber 
ausgiebt; fie jei viel fauerftoffreicher als die atmoſphäriſche Luft. 

Naphtalin verflüchtigt fich Schon weit’ unter feinem Siedepunkte und läßt 
fi daher ſowohl mit Waſſerdämpfen als mit den Dämpfen leichter Theeröfe 


ı) Ber. d. deutſch. chem. Gef. 1895, ©. 1331. — *) Ibid. 1896, ©. 561. — 
 Ibid. 1894, ©. 601. — *) Compt. rend. 49, 262. — °) Journ. f. pr. Ehem. 
102, 29. 
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deftilliren; deshalb ericheint es ftets in Gejellichaft der letteren in den rohen 
Theerölen. Im einer ammontafalifchen Atmofphäre verflüchtigt es fich leichter 
als in Luft, Wafferfioff ꝛc. (Tieftrund, Ber. d. deutich. diem. Gef. 1878, 
©. 1466). Selbft bei gewöhnlicher Temperatur verflüchtigt es fi langſam 
und verbreitet dabei einen durchbringenden Theergeruch, welcher lange an 
Kleidern ꝛc. haftet und die Motten ſowie andere Ungeziefer fernhalten fol. 
Nah Ballo (Dingl. Iourn. 202, 377) fei diefer Geruch dem Naphtalin 
nicht eigenthümlich, fondern fomme von einem Gehalte an Leufolinöl her, doc) 
zeigt auch das reinſte darjtellbare Naphtalin gariz deutlich einen, wenn auch 
nicht jo ftechenden und unangenehneen Geruch. Sein Geſchmachk iſt beißend. 
Es brennt mit jehr ſtark rußender Flanıme; aber wenn fein Dampf in 
geringer Menge dem Leuchtgaſe beigemengt ift, fo erhöht ex deſſen Leuchtkraft 
ganz bedeutend. 

Es ift umlöslich in kaltem !), aber nicht ganz unlöslich in heißem Waſſer, 
jo daß legtere® beim Erfalten fich mildig trübt. Sehr löslich ift es in Alkohol, 
Aether, fetten und flüchtigen Delen und Eſſigſäure. Namentlich ift es auch 
jehr Löslich in Phenolen, aber bedeutend weniger in den fchwereren inbifferenten 
STheerölen. Im gefchniolgenen Zuftande löſt e8 Phosphor, Schwefel, Indigo 
und einige Schwefelmetalle, welche beim Erkalten herauskryſtalliſiren. Nach 
v. Bedi?) Löfen 10 Thle. abfoluter Altohol bei 15° 5,29 Thle., beim 
Siedepunfte beliebige Mengen Naphtalin; 100 Thle. Toluol löfen bei 16,5° 
31,94 Thle. bei 100° beliebig viel Naphtalin. 

Nah Frigiche?) bildet das Naphtalin mit Pilrinfäure die Verbindung 
Cio Hs + C,H; (N0,), O, welche aus Aether in goldgelben Nadeln oder mond- 
klinen Prismen vom Schmelzpunkt 1499 kryſtalliſirt und durch kochendes Waſſer 
nur ſchwer zerjegt wird. Mit anderen Nitroförpern bildet e8 folgende Ver⸗ 


bindungen: Schmelzpunft 


mit m-Dinitrobenzol, dicke prismatifche Nadeln . 52 bie 530 
p - Dinitrobenzol, feine weiße Nadeln . . . 118 his 119° 


Zrinitrobenzol, jehr lange weiße Nadeln . . 1520 
m-Dinitrotoluol, dicke prismatifche Nadeln . 60 bis 61° 
- Trinitrotoluol, Nadeln. - » 2 2 2....97 bie 98° 
B-Trinitrotoluol, gelblichweiße Naden . . 100° 


y-TIrinitrotoluol, feine gelblichweiße Nadeln . 98 bis 999 
Trinitroanilin, die orangegelbe Prismen . . 168 bis 169° 
m-Dinitrophenol, gelbe Nadeln . . . . . 213° 
P-Trinitrophenol, gelbe Nadeln. . . . . 72 bie 730 
y-Zrinitrophenol, goldgelbe Naben . . . 100° 
Zrinitro-o-Krefol, gelbliche Nädelhen . . 106° 
Trinitro- m - Krefol, citronengelbe Nadeln . 126 big 127 

i) Zupton (Chem. News 33, 90) bezweifelt dies, aber ohne pofitiven Gegen: 
beweis. — *) Jahresber. der Chem. 1857, S. 456; 1879, ©.375. — ?) Hepp, Ann, 
Chem. Pharm. 215, 357; Henriques, ibid. 215, 321; Gruner, Zeitichr. f. 
Shem. 1868, ©. 213; Liebermann u. Palm, Ber. d. deutih. dem. Gei. 8, 

7 u. a. m. 
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Die Alkalien wirken kaum auf Naphtalin; doch löſen alkaliſche Flüſſig⸗ 
keiten ein wenig davon. Concentrirte Schwefelſäure giebt damit beim Erhitzen 
Sulfofänren, und zwar unter 700 meiſt die &»Sulfofäure, bei 1600 faſt nur 
B-Sulfofäure. Diefes Verhalten ift fehr wichtig, weil die entfprechenden 
Naphtole nur aus den ihnen entjprechenden Sulfofäuren gemadjt werden 
fünnen. Chlor giebt damit fowohl Additions- als Subititutionsproducte ; 
Salpeterjäure Nitronaphtalin. 

Die Conftitution des Naphtalins ift namentlich durch die Arbeiten von 
Erlenmeyer!) und Gräbe?) vollitändig aufgeflärt worden, und man nimmt 
allgemein an, daß dafielbe aus zwei mit zwei Kohlenftofjatomen' an einander 
hängenden Benzolfernen beitehe. 

Zur Nachweiſung von Naphtalin in einem Deftillationsproducte behan⸗ 
delt Vohl diejes mit rauchender Salpeterfäure, jest viel Waſſer zu, wäfcht die 
unfösliche Nitroverbindung aus und bringt fie in ein ſiedendes Gemiſch von 
1 TH. Einfach⸗Schwefelkalium und 1 TH. Aetzkali; bei Spuren von Naphtalin 
entfteht eine prächtig violettblane Töfung. 


Naphtalindihydrür, CoHıo- 


Entdedt von Berthelot ®) ald Product der Einwirkung von concentrirter 
Sodwafferftofffäure auf Naphtalin; kommt nad) ihm aud) fertig gebildet im 
Steintohlentheer vor. 

Es ift eine wenig befvegliche Flitfligkeit von ftarlem, unangenehmen 
Geruche, welche bei 200 bis 210° fiebet. Sie wird von Brom heftig an- 
gegriffen und löſt fich in der Kälte in rauchender Salpeterfäure auf. 

Nah E. Bamberger und Lodter) entipricht das Naphtalindihydrür 
im Wefentlichen dem Aethylen. Seine Formel ift 


CH; 
LS/NcH, 


au 
N C 
\r\y” 
CH 
Es vereinigt jich leicht mit den Elementen der unterchlorigen Säure zu 


dem Chlorhydrin: 
CH, 


Ko 
L [4 
UN CH.Cl 
CH.OH 


von welchem ſich ein dem gewöhnlichen Cholin entfprechendes, prachtvoll kry⸗ 
ftallifirendes Ammoniumdjlorid: 


1, Ann. Chem. Pharm. 137, 346. — 2) Zeitſcht. f. Chem. (2) 4, 114. —2) Bull. 
Soc. chim. 1868, 9, 287. — *) Ber. d. deutſch. hen. Geſ. 1891, S. 1837. 
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CH, 
CH; 
nIcH, 
Cio Hio OH 
Cl 


ableitet. . 
Naphtalintetrahydrür, C,oHıs, 


fommt neben dem vorigen in geringer Menge vor und fiedet gegen 190°. 
Seine anderen Eigenfchaften ähneln denjenigen des vorigen Körpers. 


Auch Kraemer und Spilfer?) konnten den Kohlenwaflerftoff aus Stein- - 


fohlentheer ifoliren. Das P-Tetrahydronaphtalin wurde von Bamberger 
und Bordt?) auf fonthetifchem Wege durch Einwirkung einer fiedenden 
Kupfervitriollöfung auf Tetrahydronaphtglhydrazin als wafjerhelles, Leicht 
flüffige8 Del von intenfivem Naphtalingerucd, erhalten, welches unter einem 
Drude von 708 mm bei 206° fiedet. Es befigt die Conftitution 

H 


CH, 
\ u CH, 
CH 


2 

Das tfomere a-Tetrahydronaphtalin erhielt Baeyer’) als eigenthümlich 
riehende Tlüffigkeit vom Siedepunkte 205%. Es bildet feine Pikrinſäure⸗ 
verbindung. ' 

Naphtalinherahydrür, Cıo Hs, fiedet bei 200°. 

Naphtalinoctohydrür, Cio Hıs, nad) Terpentinöl riechende Flüffigkeit 
vom Siedepunkte 185 bis 190°. 

Naphtalindefahydrür, Cio His, riecht nach Petroleum und fiedet bei 
173 bis 180°. 

Naphtalindodelahydrär, C,oHso, gleichfalls nach Betroleum riechende 
Flüffigfeit, welche bei 153 bis 1580 fiedet. 

Diefe legteren find fämmtlid) von Wreden*) auf ſynthetiſchem Wege 
erhalten worden. 

Kraemer und Böttcher) halten diefe von Berthelot im Theer ger 
fundenen Körper, welche fie auch im Petroleum gefunden haben, und zu denen 
jedenfall8 and, die von Markownikoff (S. 150 u. f.) im Petroleum nach⸗ 
gewiefenen Körper der Formeln Cy, His, Cii His, Ois His ꝛc. gehören, nicht 

0;,H,—G,H, 
fir Naphtalinhybrüre, fondern eher file Körper der Formeln: N A , 
3 


G H,—C; H, 
NY u. ſ. w. Im Folge der Ringbildung abdiren fie kein Brom, 
GH, 

1) Ber. d. deutich. dem. Geſ. 1896, S.561.— °) Ibid. 1889, S.681.— ?) Ann. 


Chem. Pharm. 155, 276. — *) Wreden, Ber. d. deutſch. chem. Gel. 16, 796. — 
s) Ibid. 1887, ©. 608. 
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geben aber in Folge der Anweſenheit von Xcetylengruppen Sulfofäuren. 
‚Bei der Ueberhigung gehen fie nicht in Naphtalin zc. iiber, was gegen ihre 
Natur al8 Hydrüre deſſelben ſpricht. 


Methylnaphtaline, C,,Hıo- 


Keingruber?!) fand folche in dem flüffig bleibenden, zwifchen 220 und 
270° übergehenden Theile des Steinkohlentheeröles; aber die beiden tfomeren 
Methylnaphtaline wurden erft von K. E. Schulze?) getrennt. Sie find mit 
abjolutem Alkohol, Aether, Benzol, Schwefeltohlenftoff, Eiseffig in allen Ver⸗ 
hältniſſen miſchbar. Orybationsmittel wirken lebhaft darauf ein und zeritören 
fie vollftändig unter Entwidelung von Kohlenfäure. 

Auch G. Wendt?) Hat die beiden Iſomeren durd) theilweifes Schmelzen 
des gefrorenen Gemifches getrennt. Hiergegen wendet H. Wichelhaus) ein, 
daß dabei die Kohlenwaflerftoffe nicht rein erhalten werden, weil auf diefe 
Weiſe das ftetd anweſende Diphenyl nicht entfernt wird. Dies gelingt nur 
durch vorherige Ueberführung in die Pilrinfäureverbindungen. 

%-Methylnaphtalin ift ein farblofes Del von aromatischen Geruche, 
ſtark lichtbrechend, aber im reinen Zuftande nicht fluorescirend. Es bleibt bei 
— 18° flüffig und fiedet bei 240 bis 243%. Specif. Gew. 1,0287 bei 11,59. 
Rad) Wichelhaus fluorescirt das Del, erftarrt nicht bei — 36° und befigt 
ein fpecif. Gew. von 1,013 bei 19%. Wendt dagegen giebt den Schmelz- 
punlt zu — 22° und das fpecif. Gew. zu 1,005 bei 19° an. Im Sieber 
punfte ftimmen die drei Autoren genau überein. 

BeMethylnaphtalin Eryftallifirt in dem Naphtalin etwas ähnlichen 
Schuppen von ziemlich ftechendem Geruch und brennendem Geſchmack; es 
ſchmilzt bei 32,50 und fiebet bei 241 bis 242°. 

Im Einklange mit diefen Angaben von K. E. Schulze ftehen die Beob⸗ 
achtungen von Wendt, während Wichelhaus den Schmelzpunft des 4⸗Methyl⸗ 
naphtalins zu 37 bis 38° angiebt. 

Jedes der beiden Methulnaphtaline bildet mit 2 Mol. Schwefelfäure 
bei gewöhnlicher Temperatur gefchlittelt zwei ifomere Monofulfofäuren, die 
vermöge ber verfchiedenen Löslichkeit ihrer Baryum- und Bleifalze getrennt 
werben können. 

Das gewöhnliche Kreojotöl des Handels, welches hauptſächlich zwifchen 
200 und 300° übergeht, enthält etwa 6 Proc. an diefen Metbyinaphtalinen, 
und zwar eher mehr von bem Pr als von dem & Product. 


Dimethylnaphtalin, Ca His. 


Emmert und Reingruber?) fanden einen Körper von dieſer Zuſammen⸗ 
fegung, vom Siedepunfte 262 bis 264°, im Steinkohlentheer. Es giebt 


3) Ann. Chem. Pharm. 206, 367. — 9) Ber. d. deutſch. dem. Geſ. 1884, 
S. 842. — °) Ibid. 1892, ©. 857. — *) Ibid. 1891, ©. 8918. — °) Ann. Chem. 
Pharm. 211, 2685. 
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augenfcheinfich verfchiebene Iſomere von biefer Formel, aber bisher konnten fie 
noch nicht getrennt werben. 

Naphtaline mit längerer Seitentette find bis jegt nur auf ſynthetiſchem 
Wege erhalten worden. Als wahrfcheinlich im Steinkohlentheer vorkommend 
führen wir das &= und 6⸗ Phenylnaphtalin an. Erjieres erhielten Möhlau 
und Berger!) als gelbliche Flüfjigfeit mit ſchwach blauer Fluorescenz und 
naphtalinartigem Geruche; in der Kälte eritarrt es nicht und fein Siedepunft 
liegt bei 324 bi8 325%. PA» Bhenylnaphtalin erhielten Zinde und Breuer?) 
wie auch Möhlau und Berger in feinen, glänzenden Blättchen mit ſchwachem 
Geruche nad) Diphenylamin und Diphenyl. Mit Waflerdämpfen ift der 
Kohlenwaflerftoff flüchtig. Schmelzpunkt 101 bis 102°. 


Acenaphten, Cis Hio. 


Findet ſich in dem zwiſchen 270 und 3000, beſonders zwiſchen 280 und 
2900 übergehenden Theile des Steinkohlentheers, aus welchem es beim Erkalten 
auskryſtalliſirt; es kann durch Umkryſtalliſiren aus leichtem Theeröl oder 
Alkohol, oder durch vorſichtiges Sublimiren gereinigt werden‘). Es ſchmilzt 
bei 95° und ſiedet bei 277,60. Aus Alkohol kryſtalliſirt, bildet es lange, farb⸗ 
fofe, glänzende Nadeln, aus fchwerem Theerdl fcheidet es fich in harten, 
brüchigen Kruftallen ab. Sein Geruch ähnelt dem des Naphtalind. Es ift 
wenig löslich in kaltem, leicht in Tochendem Alkohol. Brom greift es Leicht 
an, concentrirte Schwefelfäure löſt e8 unter Bildung einer Sulfofäure, deren 
Salze ſämmtlich Leicht löslich find; concentrirte Salpeterfäure nitrirt es. 
Seine Conſtitution ift: 


CH, CH, 

| | 

ce oc 
ur /fu— u0/ 7 Sch 
Nom HoL 6 /CH 

CH CH 


Acenaphtenhydrür, Ca His, 


ſoll nach Berthelot neben dem vorigen im Theer vorkommen; es ſiedet 
bei 2600. 

Acenaphtentetrahydriür, C4sHss, erhielten Bamberger und 
Lodter?) ſynthetiſch als farblofe, zähe Flüffigkeit vom Siedepunkte 249,5°. 
Das Perhydrür, Cya Han, fiedet bei 235 bis 236° und wurde von Lieber⸗ 
mann und Spiegel?) auf ſynthetiſchem Wege als Tlüffigfeit von auffal- 
Iendem, ſüßlichem Modergeruch erhalten. 


I) Ber. d. deutſch. dem. Geſ. 1893, ©. 1199. — *) Ann. Chem. Pharm. 226, 
23; Ber. d. deutſch. dem. Geſ. 11, 1403. — °) Berthelot, Ann. chim. phys. [4] 
12, 226. — *) Ber. d. deutſch. hen. Gej. 20, 3073. — °) Ibid.. 22, 779. 
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Dipbenpl, Co H,o. 


Entdedt von Fittig 18621) und damals als „Phenyl“ bezeichnet. Findet 
fih in der bei 220 bis 2709 ühergehenden Fraction des Steintohlentheers ?). 
Es ſchmilzt bei 70,5% und fiebet bei 254%. In Allohol und Aether ift es 
löslich und Eryftallifirt darans in großen, farblojen Blättern. Brom, Schwefel: 
fäure, Salpeterfäure wirfen darauf unter Bildung entſprechender Derivate. 
Seine rationelle Formel iſt unzweifelhaft: 


— H, N I/N 
oder 


Vu 


Sluoren, C,sHho- 


Syn. Diphenylenmethan. Bon Berthelot) aus dem Steintohlentheer, 
von Gräbe, Fittig und Anderen fonthetifch auf verfchiedenen Wegen dar- 
geitellt; genauer unterfudht von Barbiert). Es wird aus dem über 2900 
bis etwa 3509 fiebenden Antheile des Theers nad) Abjcheidung von Anthracen 
und Naphtalin durch fractionirte Deftillation erhalten; der zwifchen 295 und 
310° fiedende Antheil wird durd) wiederholtes Umkryſtalliſiren aus Alkohol ꝛc. 
gereinigt. Farbloſe, blätterige Kryſtalle mit violetter Fluorescenz, wenig 
löslich in Falten, Leicht Löslih in heißem Alkohol, ferner in Aether, Benzol, 
Schwefelkohlenſtoff. Schmilzt bei 113°, fiebet bei 295°, verflüchtigt fich aber 
ſchon mit Wafferdämpfen. m und Salpeterſäure geben damit ‘Derivate. 


Seine rationelle Formel ift 2 0 H.. 
C,H, 


6 

Es giebt eine Reihe von Iſomeren diefer Formel), welche wahrfchein- 
lid zum Theil im Theer enthalten find. 

y:Diphenglenmethan, perlglänzende Blättchen oder prismatiſche 
Nadeln vom Schmelgpunfte 118% und dem GSiedepunfte 295°, fcheint nad) 
Hodgkinſon und Mathews?) aud im Steintohlentheer vorzukommen. 

Hydrüre)) bes Fluorens find im Steintohlentheer noch nicht beobachtet 
worden. Dan kennt 

Sluorenoctohydrär, Ciz H,,, flüffig; Siedepunft 272 bis 275°. 

Fluorendekahydrür, Cs Han, flüffig, von ſchwach violetter Fluorescenz, 


1) Ann. Chem. Pharm. 121, 361. — *) Ber. d. deutich. chem. Bei. 1875, S. 22. 
Vergl. auch K. E. Schulze (ibid. 1885, &.1208), nad weldem wahrſcheinlich auch 
höhere Homologe (Methyldiphenylamin) vorhanden find. — ®) Compt. rend. 65, 465. 

— * Tbid. 77, 442; 79, 1151.—) Bergl. bei. Carnelley, Journ. Chem. Soc. 
Nov. 1830, p. 701; ferner Zunge und Steinlauler, Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 
1880, ©. 1656. — — Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, I, p. 163. — 7) Guye, Bull. 
0. chim. [3] 4, 266; Liebermann u. Spiegel, Ber. d. deutſch. dem. Bel. 

‚779. 
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nach Diphenylmethan riehend, Siedepunkt 254 bis 255%. Erſtarrt bei 
— 73% zu einer weißen Kryſtallmaſſe. 

Sluorenperhydrür, Cys Has, ſiedet bei 230°, 

Mit Eyclopentadien und Inden bildet das Fluoren eine natürliche Reihe: 


G,H’—G,H! C,H!— C,H! GH—CH, | 
NY NY NY 
CH; CH, CH; 
Eyclopentadien Anden Fluoren. 


Anthracen, C,,Hro- 


Entdeckt von Dumas und Laurent 1832 und als Paranaphtalin 
beſchrieben; genauer unterſucht von Fritzſche 1857, welcher es zuerſt im 
Steinkohlentheer auffand. Beſtätigt wurde dies durch die große Unterſuchung 
von Anderſon (1862); derſelbe ſtellte auch die richtige Formel des Anthracens 
feſt. Synthetiſch zuerſt erhalten von Limpricht 1866 1) aus Benzylchlorid, 
von Berthelot in demſelben Jahre auf pyrogenetiſchem Wege aus einfacheren 
Kohlenwaſſerſtoffen. Epochemachend iſt in ſeiner Geſchichte die Entdeckung 
von Gräbe und Liebermann (1868), daß es aus dem Alizarin durch 
Reduction mit Zinkſtaub entſteht, und daß man aus ihm Alizarin ſynthetiſch 
darſtellen könne. Sie ſtellten auch die Structurformel des Anthracens feſt, 
gaben ihm übrigens anfangs die jetzt allgemein dem Phenanthren zugeſchriebene 
Formel. Jetzt wird ausnahmslos dem Anthracen folgende Formel gegeben: 


CH 
0; u) DL H,, 


d. h. zwei Benzolkerne, welche durch zwei noch einmal unter einander ver- 
bundene Kohlenftoffatome verkettet find. Auch daß beide Bindeftellen in ber 
Orthoftellung zu den Benzolfernen ftehen, ift jett ficher erwiefen. 

Wichtig für die Conftitution des Anthracens ift feine Synthefe aus 
Toluolſtyrol, welhe Kraemer und Spilker? gelungen ift. Leitet man bie 
Dämpfe des Toluolſtyrols durch ein zur dunkeln Rothgluth erhitttes Rohr, fo 
bildet fich unter Abjpaltung von Wafferftoff und Methan glatt Anthracen: 


⸗/ CH 
Ge H,—C H—C HB,—tC, H, = B, + CH, + G, H, | G, H.. 
| NH 


CH, 


Auf ſynthetiſchem Wege wurde das Anthracen ferner erhalten von Behr 
und vanDorp?), Perkin und Hodgfinfont), Baternd und Fileti’), 


1) Ann. Chem. Pharm. 139, 308. — ?) Ber. d. deutſch. dem. Gef. 1890, 
©. 3169 u. 3269; Zeitiehr. f. ang. Chem. 1890, ©. 732. — ?) Ber. d. deutich. chem. Bei. 
1874, ©.578 u. 753; 1875, &©.17. — *) Journ. Chem. Soc. 37, 726. — °) 2er. 
d. deutich. dem. Gel. 1874, S. 1202. 
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L. Iadfon und I. F. White), Anfhüg und Eltzbacher 2), ſowie 
Delaired) . 

Anthracen bildet fich in vielen Fällen, wenn organifche Subftanzen großer 
Hige ausgeſetzt werden, nicht nur bei der trodenen Deftillation von Stein⸗ 
kohlen, fondern auch beim Durcjleiten der Dämpfe von Petroleum, Braun» 
kohlentheer, Holztheer, Benzol, Terpentinöl zc. durch glühende Röhren. 

Seine Bildung aus anderen Kohlenwafjerftoffen erhellt unter Anderem 
aus folgenden Gleichungen: | 

CH; + C;H; = 0Oi. Hio + 4H 
Benzol Styrol 

2C0,H; = C,H, + 6H 

Toluol 

C,H; + 20, H. = Ci- Hio + 2H. 
Naphtalin Xcetylen 

Köhler*) fand in einem zufälligerweife (durch eine heftige Reaction 
beim Ueberhigen ber höher fiedenden Fractionen von roher Carbolfäure) ge 
bildeten Producte Anthracen, obwohl jenes Probuct aus einem „Leichtöl“ 
erhalten worden war und faum irgend welche Subftanzen enthalten konnte, 
weiche durch bloße Abfpaltung von Wafler Anthracen geben würden. Er 
hält dies für eine Beftätigung von K. E. Schulze's Theorie der Bildung 
der Theer⸗Kohlenwaſſerſtoffe aus Phenolen, und zugleid) der Anficht, daß das 
Theer-Anthracen größtentheild während des Deftillationsprocefies ſelbſt entfteht. 
Nach der erwähnten glatten Synthefe des Anthracend aus Toluolftyrol wird man’ 
diefe Anficht allerdings kaum aufrecht erhalten können, bejonders da bei der 
Deftillation des Theers die zu diefer Umwandlung erforderliche Temperatur 
feineswegs erreicht wird. Die von Köhler beobachtete Bildung von Anthracen 
aus hochfiedenden Antheilen einer aus Leichtöl gewonnenen Carboljäure ift von 
Zmerzlifar?) als Irrthum bezeichnet worden; er vermuthet, daß derſelbe die 
von ihm entdedten und von Schwarz unterfuchten Byrofrefole (f. weiter unten) 
in Händen gehabt habe. Dem fteht aber gegenüber, daß Köhler fein Product 
anafyfirt und nad) Luck's Methode einen Gehalt von 35 Proc. Anthracen con= 
ſtatirt Hat. Andererſeits ift auch nicht wohl anzunehmen, daß Pyrofrefol bei ber 
Imdation mit Chromfäure Anthrachinon liefert. Zmerzlikar ftellt Verſuche 
hierüber in Ausficht, über die indeflen bislang nichts bekannt geworden ift. 

Die Bildung von Anthracen durd) Weberhigen von Rohphenol erklärt 
Batfon Smith) dur Einwirkung von 2 Mol. O-Krefol auf 1 Mol. 
Phenol nad) —— Formel: 


MC 
IE A + GH,.0H — | > Nom, 


+ G,H,;, + 3H,0. 


I) Am. chem. Journ. 2, 283. — *) Ber. d. deutſch. dem. Geſ. 1883, ©. 628. 
— ?) Ibid. 1895, Ref., S. 148. — *) Ibid. 1885, ©.859. — °) schier. f. angew. 
Chem. 1895, ©. 468. — °) Journ. Soc. Chem. Ind. 1890, p. 446; Wagner: 
Fiſcher't Jehresber. 1890, ©. 109. 
12* 
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Anthracen ift auch in jener fettigen Subftanz, dem „Stupp“, gefunden 
worden, welche ſich bei ber Deftillation bes Duedfilber aus feinen Erzen 
bildet (G. Goldſchmidt und M. v. Schmibt). 

Seine Gewinnung aus den höchſt⸗ fiedenden Antheilen des Steinkohlen- 
theers, forte die Analyfe des Nohanthracens, wird im fiebenten Kapitel aus⸗ 
führlich befchrieben werden. Die Gewinnung von chemiſch⸗reinem Anthracen 
(welches keine Handelswaare bildet) ift keine Leichte Aufgabe, wenn nicht über 
Aetzkali deſtillirtes NRohanthracen zur Verfügung fteht. Aus diefem kann man 
allerdings durch einmaliges Wachen mit Schwefelfohlenftoff und mehrmaliges 
Umfryftallifiren aus Betroläther und Benzol praditvoll weiße Blättchen mit 
blauer Fluorescenz erhalten. Diefe aus gewöhnlichen Rohanthracen dar⸗ 
zuftellen, ift jedoch jehr ſchwierig. Am beften fublimirt man das Anthracen 
bei möglichft niedriger Temperatur und wäjcht mit Aether, um die anhängenden 
gelben Farbftoffe zu löfen; oder man kann e8 in Benzol löfen und durch directes 
Sonnenlicht bleichen, in welchem alle es jedoch immer etwas Para-Anthracen 
enthält. Am ficherften erhält man chemifc reines Anthracen durch Reduction 
feiner Derivate mit Zinkftaub 1). 

Das Anthracen erfcheint im reinen Yuftande in glänzendweißen Kryitall- 
blättchen (klinorhombiſche Prismen) mit violetter Fluorescenz. Es ſchmilzt 
bei 2100 (Fritzſche, Berthelot) oder 213° (Gräbe und Liebermann). 
Nah U. Reiffert?) ſchmilzt das Anthracen im Capillarrohre bei 216,55°. 
Unter normalem SDrude beginnt es bei diefer Temperatur zu fublimiren; im 
Bacuum bed Kathodenlichtes jublimirt e8 nah Krafft und Weylanpdt?) 
bereit8 bei 103 bis 104°. Um 3609 (jedenfalld etwas fpäter als Bhenanthren) 
fiedet e8 und giebt ein gelbweißes, kryſtalliniſches Deftillat; ein nicht unerheb- 
licher Theil zerſetzt fich dabei. 

Reines Unthracen iſt unlöslich in Wafler, wenig löslich in Alkohol, befler 
in Aether, Benzol und flüchtigen Delen. Siedender Alkohol und befonders die 
leichten Steintohlentheeröle Löjen es leichter. Weber feine Lösſlichkeitsverhält⸗ 
nifle eriftiren genauere Angaben von Gefjertt), wonad in der Kälte Löfen: 


100 Thle. Altohol . - . . . 0,6 Thle. Anthracen, 
100 „ Bl. . ». 2.2.09, n 


100 „ Schwefeltoblenfofft - - IT 5 - 
Nah Ber smann) Löfen bei 15°: 


100 Thle. Alkohol, fpecif. Gew. 0,800, 0,591 Thle. Anthracen, 
100 „ 2.0825, 0574 „ , 


N 
100 „ , 2» ».0,830, 0491 „ n 
100 „ „ 2" 0886, 0475 „ . 
100 „ , » n.0,840, 0,460 „ „ 
100, , "0,850, 0,423 „ „ 


!) Auerbach, Das Antbhracen. 2. Aufl, S.12. —®) Ber. d. deutſch. chem. Bei. 
1890, Bd. IL, ©. 2245. — °) Ibid. 1896, ©. 2240. — *) Dingl. polyt. Journ. 196, 
548. — °) Chem. News 30, 204 (jein Unthracen wat vermuthlid nicht rein). 
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100 Thle. Hether . . . . . 1,175 Thle. Anthracen, 
100 „ Chloroform . . 1736 „ n 
100 „ Schefelohtentof . 1478 „ n 
100 „ Eiseifig. . . . 0,444 „ n 
100. „ Benzol  . . . .. 0661 „ n 
100 „ Berrolum . . - . 0,3894 „ n 


Nach ©. v. Bedi (a. a. DO.) löfen: 


100 Thle. abjoluter Alkohol bei 16° 0,076, beim Siedep. 0,83 Thle. Anthracen 
100 „ Tolml . . . „ 16,5° 0,92, bei 100° 12,94 „ n 


Seine Löfung in Benz dem Sonnenlichte ausgeſetzt, jet bald Kryſtalle 
von Baranthracen ab, welches ben Einwirkungen ber Löfungsmittel und 
eoncentrirter Säuren wiberfteht und bei 2449 fchmilgt, wobei e8 wieder in 
Anthracen übergeht. Gewöhnliche Schwefelfäure Löft Anthracen bei gelindem 
Erwärmen mit grünlicher Farbe ohne Veränderung auf; bei ftärkerer Erhigung 
bilden ſich Sulfofäuren. Rauchende Schwefeljäure greift e8 äußerft heftig an. 
Urydationsmittel verwandeln e8 in Anthrachinon, Nebuctionsmittel in wafler« 
ftoffreichere Kohlenwaſſerſtoffe. Salpeterfäure giebt damit keinen Nitrokörper. 
Mit Pileinfänre zufammen in Benzol aufgelöft, giebt e8 rubinrothe Kryftalle, 
welche bei 170° fchmelzen und durch Alkohol zerfett werden. Mit Dinitro- 
anthrachinon (Fritzſche's Reagens) giebt e8 glänzende, rhomboidale, violettrothe 
Tafeln; wenn es ein wenig veruureinigt ift, find die Tafeln blau, bei mehr 
Verunreinigungen hört die Reaction ganz auf !). 

Die Berbrennungswärme des Anthracens beträgt nah Stohbmann, 
Kleber undangbein?), auf ein Formelgewicht bei conftantem Drud bezogen, 
1694,3 Cal. Mit Benzol und Naphtalin bildet e8 eine natürliche Reihe: 


CH CH CH 
GE] Ya UK Ya OEK) JB 


Benzol Raphtalin Anthracen. 


Anthracendihydrür, C,,H.- 


Dargeftellt von Gräbe und Kiebermann?). Sol im Theer fchon 
fertig gebildet vorfommen. Es kryſtalliſirt in farblofen, dem Naphtalin ähn⸗ 
lichen Tafeln, ſchmilzt bei 106°, beginnt bei derjelben Temperatur zu fublimiren 
und deſtillirt bei 305° ohne Zerſetzung. Es verflüchtigt ſich ſchon mit Wafler, 
bezw. mit Altoholdämpfen. Es befigt einen eigenthlimlichen Geruch, welcher 
befonder8 bei erhöhter Temperatur hervortrit. In Wafler ift es unlöslich, 
leicht 188lich in Alkohol, Aether und Benzol. Im feften Zuftande zeigt es 
feine Fluorescenz, aber die Löfungen fluoresciren blau. Mit Pilrinfäure giebt 
es nicht, wie dad Anthracen, eine Verbindung. 


) grisian Seitien. f. Chem. [2] 8, 289. — °) Journ, f. praft. Chem. 40, 
138 u — 9) Ber. d. deutich. chem. — *— 1868, ©. 187 
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Anthracenhberahydrär, C.Hıs, 


entfteht ähnlich wie das vorige. Es ſchmilzt bei 63° und fiedet bei 290°; 
feine äußere Form und Löslichkeitsverhältuiffe find ganz ähnlich denen des 
Dihydrurs. Ein Tetrahydrür, welches man früher annahm, kennt man nod) 
nicht. 


Anthracenperhydrür, CsHss, 


entfteht nach Lucas!) durch Reduction von Anthracen mit rothem Phosphor 
und Jodwaflerftofffäure bei 250%. Es bildet farbloje Blättchen vom Schmelz- 
punkte 88° und fiebet bei etwa 270°. Seine Eonftitution ift: 
HH DB HM 
H 
H, H, 


Ban 5 
Hd 5 B, 


Paranthracen, Cs; Hao, 


fommt als folches im Steinfohlentheer nicht vor und entfteht durch Einwirkung 
des Sonnenlichtes auf LXöfungen von Anthracen. Nah K. ELb8?) darf es 
als erwiejen gelten, daß es fih aus 2 Mol. Anthracen zufammenjchweißt. 
Diefe Anficht wird von Orndorff ımd Cameron?) beftätigt. Es fchmilzt 
nicht ganz ſcharf bei 272 bis 2749 unter völliger Umwandlung in Anthracen; 
diefelbe Umwandlung zeigt e8 beim Kochen einer Löfung in Napbtalin oder 
beim Erhitzen einer Löfung in Dipbenylamin auf 260%. Das Paranthracen 
(Dianthracen) Töft fih in Koblenwaflerftoffen und auch in Aethylenbromib, 
Pyridin, Anifol und Phenetol, und zwar (ofen 100 Thle. der fiedenden 


Flüſſigkeit: 


Aethylenbromiddd. . 022273 

Pyridinn...114,106 

Antfoll. . . 2 2 1446 

BhHenetol . . > 2 14550 
Theile Baranthracen. 


Das Paranthracen Ergftallifirt im rhombifchen Syfteme, a:b:c == 0,6762 
:1:1,5731. Gill Hält es nicht für ansgefchloflen, daß bie Kryſtalle durd) 
ſubmikroſtopiſche Zwillingsverwachſung aus den monoflinen Kryftallen des 
Anthracens entftanden find. 


1) Ber. d. deutih. dem. Bei. 1888, S. 2511. — *) Journ. f. praft. Chem. 
44, 467. — 9 Am. Chem. Journ. 17, 658. 
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Monomethylanthracen, C,H, = CuH;.CH,. 


Entdedt 1874 von Weiler?) und feitdem vielfad, unterjucht; fommt im 
Theer nur in Heiner Menge vor 2). Kryftallifirt aus warmem Alkohol in 
dünnen, fehr glänzenden, hellgelben Blättern; Schmelzpuntt 200° (Weiler, 
Fifcher) oder 208 bis 2109 (Wachendorff und Zinde); es fublimirt in 
grünlichen Blättchen und fiedet über 360%. Unlöslich in Waffer, wenig löslich 
in Alkohol, Aether, Eiseffig, leicht löslich in Chloroform, Schwefeltohlenftoff 
und Benzol. Salpeterjäure und Schwefeljäure löſen e8 langſam bei gewöhn- 
[icher Temperatur, fchneller beim Erwärmen. BPilrinfäure giebt damit eine 
ganz ähnliche Verbindung wie mit Anthracen. Laurent gab feinem „Para- 
naphtalin“ diefelbe Formel (Cs Hıs), doch da er jedenfalls feinen reinen 
Körper vor fi) hatte, fo ift darauf fein Gewicht zu legen. 

Methylanthracen erhielten Kraemer und Spilfer?) durch Ueberhigen 
der Dämpfe von meXylolftyrol nach folgender Gleichung: 


C,H, —CH—C H,—C,H,—CH; = H, + CH, 


CH, CH 
+ — Di .CH,. 


Dimetbhylanthracen, Cu His = CuHs.(CH;)s, 


ift von van Dorp 18724) fynthetifch erhalten, aber bis jet noch nicht im 
Steinkohlentheer direct nachgewieſen worden. Wehnlich dem vorigen, Schmelz. 
punft 224 bis 2250, 

Kraemer und Spilker erhielten diefen Kohlenwaflerftoff auf gleichem 
Wege, wie den vorigen aus Pſeudocumolſtyrol: 


GH;—CH—-CH,—C;H, (CH, = H, + CH 


CH, yeH 


Diefe Syntheſe macht e8 zur Gewißheit, daß auch das Dimethylanthracen 
im Steinkohlentheer vorlommt. Die Methylanthracene find gefürchtete Be⸗ 
gleiter des Rohanthracens, da fie dem daraus hergeftellten Alizarin Gelbftich 
ertheilen. 


Phenanthren, C,H, 


Diejes Iſomere des Anthracens wurde gleichzeitig von Gräbe5) und von 
Fittig und Dftermeyer‘) entdedt. Es findet fich in der legten Fraction 
der Steinkohlentheeröle als fteter Begleiter des Anthracens, und macht einen 


1) Ber. d. deutſch. dem. Gel. 1874, ©. 1185. — 7) Japp u. Schultz, Ibid. 
1877, ©. 1049. — °) Ibid. 18%, ©. 3169 u. 3269. — *) Ann. Chem. 169, 207. 
— ) Ber. d. deutſch. dem. Gel. 1873, ©. 861. — °) Ann. Chem. 146, 361. 
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bedeutenden Beftandtheil bed Rohanthracens aus. Man erhält es aus dem 
Rohproduct durch viele fractionirte Kryftallifationen mit Alkohol, in dem es 
leichter löslich iſt als das Anthracen; auch wird es als Nebenprobuct bei der 
Reinigung des legteren in den Yabrifen gewonnen; am leichteften aus rohem 
Anthrachinon durch Ausziehen mit Alkohol und Umkryſtalliſiren. Am beften 
entfernt man vorher die Phenole und das Acridin durch Behandlung mit 
Natronlauge und Schwefelfäure. Auch den niedrigeren Siedepunkt kann man 
zu feiner vorläufigen Trennung vom Anthracen benugen; fein viel niedrigerer 
Schmelzpunkt geftattet es leicht, fich von feiner Reinheit zu überzeugen. 
Phenanthren kryſtalliſirt aus Alkohol, wenn rein, in völlig farblofen Blätt⸗ 
chen mit fehr ſchwacher blauer Fluorescenz. Es ſchmilzt bei 99 bis 100°, fiedet 
gegen 340° [nad Kraemer!) bei 320 bis 3220] und fublimirt in Blättern, 
ſchwieriger als Anthracen. Es löſt fich bei 13,5% in 48 bis 50 Thin. Alkohol, 
leicht in heißem Alkohol, dann in Aether, Benzol, Eiseifig und Schwefelkohlen- 
ftoff. Mit Pikrinſäure in alkoholifcher Löfung giebt es gelbrothe Nadeln, die 
bei 143 bis 145° fchmelgen und in heißem Alkohol leicht ohne Zerfegung [östlich 
find. Salpeterfäure löft e8 unter Bildung von Nitrophenanthren, Schwefel 
fäure bei 100° unter Bildung einer Sulfojäure. 


Rad) genaueren Beſtimmungen von ©. v. Bedi (I. c.) löſen 
100 Thle. abfoluter Altohol bei 16° 2,62 Thle. bei 78° 10,08 Thle. Phenanthren, 
100 „ Xoluol bei 16,5% 33,02 Thle., bei 100° in allen Berbältniffen. 
C;H,—CH 
Die Structurformel des Phenanthrens wird jet allgemein = | 
G,H,—CH 
aufgefaßt, jo daß es ein Diphenylderivat iſt. Diefe Anſchauung wird beftätigt 
durd die von Kraemer und Spilker entbedte Bildung bes Phenanthrens 
beim Leiten der Dämpfe von Benzol und Cumaron (f. bei diefem) durch ein 
glühendes Rohr, fowie durch eine von R.Pſchorr ) ausgeführte Syntheſe des 
Phenanthrens aus &-Phenylorthodiagozimmtjäure, welche beim Schütteln mit 
Kupferpulver in fchwefelfaurer Löſung nahezu quantitativ in Pr Phenanthren- 
carbonfänre unter Abjpaltung von Stiditoff und Waſſer übergeführt wird: 


y 9 8.00.08 N N60.oH 
—9 — N +N + H,0. 
NY 
NY 


Bei der Deftillation mit Kalk geht die Sarbonfäure unter Eliminirung von 
Kohlenjänre in Phenanthren über. Diefe Syntheſe ift um fo wichtiger, weil 
fie ohne jede pyrogene Reaction durchgeführt, alfo vollkommen einwandsfrei ift. 


!) Freundl. PBrivatmitth. an Lunge. — ?) Ber. d. deutſch. chem. Bel. 1896, 
©. 496. 
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Der ſynthetiſche Anfbau des Phenanthrens aus Naphtalin durch eine Reihe 
durchſichtiger Reactionen iſt ferner P. Rabe!) gelungen und zwar auf dem 
nachftehend angebeuteten Wege: Napbtalin w— xsNaphtalinfulfofiure m— 0» 
Naphtonitril »— aNaphtosfäure > 1: Dihydro-x-Naphtoefäure => 1: 3⸗ 
Difeto-octohydrophenanthren w— Phenanthren. Wir die Beziehung des Phen- 
anthrens zum Naphtalin ift diefe Synthefe von Bedeutung. 

Das Phenanthren entfteht gleichzeitig neben Anthracen bei faft allen, bei 
diefem erwähnten pyrogenen SZerfegungen, und findet fid) auch im Stuppfett ?). 
Auf ſynthetiſchem Wege erhielten e8 auch Jackſon und White) durch Ein» 
wirkung von Natrium auf o-Brombenzylbromid. Frither als werthlojes Neben⸗ 
product zur Fabrikation von Ruß verwendet, fcheint e8 neuerdings in der 
Sarbeninduftrie an Bedeutung zu gewinnen. Zu feiner Darftellung bebient 
man fich des Rohanthracens oder befler der fogenannten Anthracenriditände, 
welche man deftillirt und den zwiſchen 339 bis 342° (ober 320 bis 350°) 
übergehenben Theil aus Alkohol umkryſtalliſirt; die erften Kryſtalle beftehen aus 
reinem Anthracen, während aus ber Mutterlauge nach zweimaligem Umkryſtalli⸗ 
firen reines Phenanthren erhalten wird. Man kann ſich zur Reinigung bes 
Phenanthrens auch des Pifrats bedienen. 


Phenanthrenhydrüre 


find zwar bislang aus dem Steintohlentheer noch nicht abgefchieben worden, 
tommen aber jedenfalls darin vor. 


PhHenanthrentetrahydritr, Ch, His, erhielt Gräbet) durch Rebuction 
von Phenanthren mit rothem Phosphor und Jodwaſſerſtoffſäure als farbfofe 
Fluſſigkeit vom Siedepunkte 300 bis 304°, die in einer Kältemifchung erftarrt; 
der Schmelzpunft der erftarrten Maſſe liegt bei 0°. 

Phenanthrenoctohydrür, C,4Hys, entiteht neben dem vorigen. 

Phenanthrenperhybrür, C,4 Has, von Liebermann und Spiegel) 


erhalten, fiedet bei 270 bis 275°, erftarrt in ber Kältemiſchung und fchmilzt 
bt — 3°. 


Pfendophenanthren, C,H. 


Schmelzpunkt 115%, Iſt von Zeidler®) in dem in Effigäther löslichen 
Theile des Rohanthracens aufgefunden worden, zugleich mit 


Synanthren, OCi. Hio. 


(Schmelzpunkt 189 bis 1950.) Näheres über dieſe beiden Körper iſt noch 
nicht befannt; der legtere ift vermuthlich ibentifch mit Methylanthracen. 


1) Ber. d. deutſch. dem. Geſ. 1898, S. 1896. — 9 Oftermaper, ibid. 7, 
1089. — *?) Jahresber. der Chemie 1880, ©. 462; 1882, &. 482. — *) Ann. 16%, 
131; Ber. d. deutſch. chen. Gel. 8, 1056; Bamberger und Lodter, ibid. 20, 
Ref. S. 171. — °) Ibid. 1889, S. 779. — °) Wiener Anzeigen 1877, ©. 1864; 
Chem. Eentralbl. 1877, ©. 566. 
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Vluoranthen, C,H; 


Syn. Idryl. Entdedt im Steinkohlentheer 1877 von Fittig und Geb— 
hardt!). Steht wahrfcheinlic in demfelben Verhältniß zum Fluoren (C,3Hıo), 
wie Phenantgren (Cs Hio) zum Diphenyl (C5aH,0). Es findet fich neben Pyren 
in den höchft fiedenden Antheilen des Theers und läßt fid) von Pyren nur durd) 
viele Kryftallifationen, am beften der Pikrinfäureverbindungen, aus Alkohol 
trennen. Es fryftallifirt aus verdünnter alloholifcher Löſung in breiten, glänzen⸗ 
den, großen Tafeln, aus concentrirter Löſung in diinnen Nadeln. Schmelzpunkt 
109°; darüber fublimirt es. Schwer Iöslich in Falten Alkohol, leicht in Aether, 
Chloroform, Benzol, Schwefeltohlenftoff, Eiseffig und fiedendem Alkohol; in 
concentrirter Schwefelfäure beim ſchwächeren Erwärmen mit grünlichhlauer, bei 
fteigender Temperatur mit blauer und zulegt mit brauner Farbe. Mit Salpeter- 
fäure giebt eg ein Trinitroproduct; mit Pikrinſäure in alkoholischer Löſung röth« 
lichgelbe Nadeln, welche bei 183° fchmelzen und beim Kochen mit Wafler oder 
Uebergießen mit Ammoniak wieder zerfegt werben. 


Poren, Cs Hio- 


Entdeckt im Steintohlentheer von Laurent 1837; doch ift vermuthlich fein 
Poren noch ein Gemenge verfchiebener Körper gewejen, während Gräbe 1870 2) 
diefen Körper rein dargeftellt hat. Man zieht die höher als da8 Anthracen fie 
denden Deftillate mit Schmwefellohlenftoff aus, verdampft das Filtrat zur Trodne, 
Löft den Rüdftand in Alkohol und bringt darin mit altoholifcher Pikrinſäure⸗ 
löfung einen Niederichlag hervor, den man mehrmals aus Alkohol umkryftallifirt 
und dann durd) Ammoniak zerfeßt. ‘Das ausgeſchiedene Pyren wird aus Al⸗ 
kohol umkryſtalliſirt. Farbloſe Lamellen, bei 1489 ſchmelzend, ſchwer fublimirend 
und erheblich über 3600 ſiedend. Wenig löslich in kaltem Alkohol, leicht in 
Schwefelkohlenſtoff, Aether, Benzol und heißem Alkohol. Nach ©. v. Bedi 
(1. c.) löſen 

100 Thle. abfoluter Alkohol bei 160 1,37, hei 789 3,08 Thle. Pyren, 

100 „ Xoluol „ 18° 16,54, „ 100° fehr viel Pyren. 
Giebt mit Salpeterfäure Nitroprobucte. Sein Pikrat bildet ange, rothe Nadeln 
vom Schmelzpunft 222°, welche von fiedendem Waſſer nur langjam, von Alkalien 
fofort zerfegt werben. Gräbe fieht es fiir Phenylen-Naphtalin, C,H; (CH HL), 
an; man kann es auch al8 ein Diphenylberivat anfehen, in dem die beiden Benzols 


CH—C,H,—CH 
ferne noch einmal durch zwei CH» Gruppen verlettet find: |] | | - 
CH—C,H,—CH 


Bamberger und Philipp (Berichte 1887, ©. 865) halten es flir eine 
Berbindung eines Naphtalinkernes mit zwei Benzolkernen. 


1) Ber. d. deutſch. dem. Gel. 1878, S. 2141; Ann. Ehem. Pharın. 191, 295. — 
2) Ann. Chem. Pharm. 158, 285. 
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Chryfen, CH. 


Entdedt von Robiguet und Colin 1817 bei der Deftillation_des Bern- 
fteins, 1837 von Laurent im Steinlohlentheer; dann von vielen anderen Che- 
mifern unterfuht. Man erhält e8 in größeren Mengen, wenn man das Ped) 
bis zum Koks deftillirt, in Mifchung mit Pyren als gelbe, zähe bis pulverige 
Mafle. Beim Ausziehen derjelben mit Schwefeltohlenftoff bleibt es zurück und 
wird aus heißem Eiseffig oder ſchwerem Theeröl umkryſtalliſirt. Letzteres und 
Zerpentinöl find überhaupt feine beiten Löfungsmittel, während kalter Schiwefel- 
fohlenftoff nur Spuren löſt. 

Nach ©. v. Bechi Löfen 

100 Thle. abfoluter Altohol bei 16% 0,097, bei 789 0,17 Thle. Chryſen, 
100 ,„. Toluol „ 18% 0,24, „ 100% 5,39 „ n 


Es bildet Iodere, glänzend gelbe Kryſtallſchüppchen (Nhombenoctaeder mit 
gerader Endfläche), deren Farbe jedoch nur auf einer hartnädig anhaftenben 
Beimengung eines fremden Körpers (Chryfogen) beruht. Schmelzpunft 250°; 
fublimirt ähnlich wie Anthracen; e8 ftebet bei 436°, aber nur ımter theilweifer 
Zerfegung. Giebt mit Pilrinfäure und Binitroanthrachinon Doppelverbinbungen. 
In concentrirter Schwefelfäure Löft e8 fi beim Erwärmen mit violetter Farbe; 
Salpeterfänre giebt Nitroproducte. Man bemerfe, daß es ein Glied in der ftets 
um C,H, wachſenden Reihe: Benzol-Naphtalin» Phenanthren« Chryfen« (Picen) 

GH —CH 
if; man fann es als | || auffaſſen. 
CH, 

An der Richtigkeit diefer Formel ift nicht mehr zu zweifeln, feit e8 Krae⸗ 
mer und Spilter gelungen ift, das Chryſen durch Ueberhigen der gemifchten 
Dämpfe von Naphtalin und Cumaron (f. diejes) glatt darzuftellen. Das 
Ehryfen ift von Gräbe und Bungener ) auf fonthetifchem Wege dargeftellt 

C,H, —CH 
md als | || Harakterifirt worden. Bamberger und Chattaway?) 
H.-CB 
zeigten durch Abbau des Chryſenmoleküls, daß es ſich vom 43⸗Phenylnaphtalin 
3- 00 H,—CH 
ableitet und feine Formel daher | I if. 
sd, —C 


Chryſenhydrüre. 


Die Anweſenheit verſchiedener Hydrüre des Chryſens in gewifſſen Antheilen 
des Steinkohlen⸗ und Braunkohlentheers, namentlich ſolchen, welche beim Ueber⸗ 
hitzen viel Chryſen liefern, halten Liebermann und Spiegel?) für ſehr 
wahrſcheinlich. Durch Reduction von Theerchryſen mit amorphem Phosphor 
mb Jodwaſſerſtoffſäure erhielten dieſelben 


1) Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 1879, S. 1078. — *) Ibid. 1898, ©. 1745. — 
9 Ibid. 1889, ©. 135. 
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Chryſenhydrür, C,sHas, als dickflüſſiges, farb⸗ und geruchlofes, ſchwach 
Huorescirendes Del vom Siedepunkt 360°; 

Chryfenperhydritr, Ois Hso, weiße Nadeln vom Schmelzpunkt 115°, bei 
353° fiedend. Beide Hydritre zeigen, wie alle Hochhydrirten Kohlenwafierftoffe, 
nicht mehr den Charakter des Chryſens, ſondern ähneln mehr den indifferenten 
Paraffinen und man lann ſie in der That als ringförmig geſchloſſene Paraffine 
anſehen: 


H, H, 
H 





Chmf enperhybrikr. 


Chryfogen 


hat Fritzſche) einen von ihm 1862 im Theer entdedten Kohlenwaſſerſtoff 
genannt, deſſen orangerothe Farbe trog feiner geringen Menge andere Körper 
(3. B. Chryſen) intenſiv färbt. Seine Formel ift noch nicht feftgeftellt; er ent- 
hält über 94 Proc. C. Mean ifolirt ihn durch häufiges Kryftallificen aus leich⸗ 
tem Steinkohlentheeröl und Wafchen mit Alkohol und Aether. 1 Thl. davon 
braucht zur Löfung 500 Thle. fiebendes oder 2500 Thle. kaltes Benzol, 2000 Thle. 
fiedenden oder 10000 Thle. Falten Eiseſſig. Am beiten erhält man ihn aus 
fiedendem Alkohol in falmialartig zuſammengewachſenen, gelben Blättern; die 
dünnſten Blättchen erſcheinen roſa mit goldgrünem Schimmer. Schon Y/g000 
davon färbt, z. B. Naphtalin, intenſiv gelb; aber am Sonnenlicht werden chry⸗ 
ſogenhaltige Löſungen raſch gebleicht ımter Bildung von farbloſen, ſternförmig 
gruppirten Nadeln. Es ſchmilzt bei 280 bis 2900 unter theilweiſer Zerſetzung; 
in concentrirter Schwefeljäure iſt es unverändert löslich. 


Reten, Cs Hıs- 


Entdedt 1837 von Filentfher und Trommsdorff, im Theer von 
Krauß?), ſtudirt befonders von Fritzſche). Glänzende, falbenartige Schup⸗ 
pen, ohne Geruch und Geſchmack, ſchmilzt bei 98 bis 990, wird bei 90 bis 95° 
wieder feit, fiedet bei 350° ohne Veränderung, verdampft aber ſchon bei gewöhn⸗ 
licher Temperatur ein wenig und im Waſſerbade ſtark. Sinkt in kaltem Waſſer 
unter, aber ſchwimmt auf heißem. Unlöslich in Waſſer, wenig in kaltem Alto 
hol, leicht in warmem Alkohol, in Aether und fetten oder flüchtigen Delen. In 
der Rothgluth giebt es viel Anthracen. 


1) Ber. d. deuti. chem. Gef. 1868, ©. 187. — 9 Ann, Chem. Bharm. 
106, 391. — °) Yourn. f. pralt. Chem. 75, 281. 
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Retentetrahydrür, Cis Ha,, ſiedet unter 50 mm Druck bei 280°. Das 
Dodekahydrür, CısHso, fiedet bei 236°. Das Perhydrür, CsHss, befannt- 
fich als Fichtelit in der Natur vortommend, ſchmilzt bei 36° umd fiedet bei 3550. 


Sucecifteren. 


Kaum als beftimmtes chemifches Individuum, fondern als eine Mifchung 
aufzufaffen. Nach Pelletier und Walter foll e8 geruch- und geſchmacklos 
fein, bei 160 bis 1629 fchmelzen und iiber 300° beftilliren, und in Alkohol und 
Aether jehr wenig löslich fein. Die Analyfe ergab 95,5 Proc. C und 5 bis 
6 ®roc. H. 


Picen (Paradryfen), CasHıe- 


Bon Burg!) im Brauntohlentheer aufgefunden, aber ſehr wahrjcheinlich 
auch im ſchwerſten Steintohlentheeröl, und zwar ibentifh mit Raſenack's 
Baradhryfen?). Dem Chryſen jehr ähnlich, aber noch ſchwerer löslich, nämlich 
mir in geringer Menge in kochendem Eiseffig, Benzol und Chloroform, am beften 
noch in den zwifchen 150 bis 1709 fiedenden Steinkohlentheerölen. Schmilzt 
höher als irgend ein anderer Kohlenwaflerftoff, nämlich bei 337 bis 3399 €. 
uncorrigirt, 345° corrigirt. Löſt ſich in concentrirter Schwefeljäure mit grüner 
Farbe. Ganz derfelbe Körper wurde von Gräbe und Walter) in einem 
Product aufgefunden, welches durch trodene Deftillation des Nüdftandes von der 
Rectification californifchen Petroleums erhalten wird. Ste fanden dafür die 
Formel CasH,., wonach e8 ein Glied der S. 187 erwähnten, früher mit dem 
Chryſen abjchließenden Reihe if. Den Schmelzpunkt fanden fie bei 330 bis 
335°, den Siedepunkt (mit Craft's Luftthermometer beftimmt) bei 518 bis 
520%. Auch der Siedepunkt überſchreitet alfo den höchften bisher befannten 
von Kohlenwaflerftoffen mit feftftehender Formel. 

Bamberger und Ehattaway *) haben das Picen durch Umkryſtalliſiren 
aus Tochendem Cumol, jowie durch oft wiederholte Sublimation rein erhalten. 
Es zeigt den Schmelzpunft 364° und ift als B-P-Dinaphtylenäthylen anzufehen. 
Man darf es daher als Phenanthren der Naphtalinreihe bezeichnen: 


0, H,—CH B-CoH&—CH 
GE—CH B-C.H—CH 
Phenanthren. Picen. 


Picen fand auch R. Kespiceau 5) unter den Producten der Einwirkung 
von Aethylenbromid auf Naphtalin bei Gegenwart von Aluminiumdlorid. 


Piceneikoſihydrür, Ca Hzs, 


erhielten Liebermann und Spiegel (loc. cit.) in Form einer bei 360° 
fiedenden Flüffigkeit. 


1) Ber. d. deutidh. dem. Gej. 1880, S.1834 — *) Ibid. 1878, S. 1401; Wagner’s 
Yahresber. 1873, ©. 813. — ?) Ibid. 1881, S. 175. — *) Lieb. Ann. 284, 52; 
Ber. d. deutſch. dem. Bel. 1893, ©. 1751. — °) Ber. d. deutſch. dem. Bel. 1891, 
Ref. ©. 963. — Bull. soc. chim. [3] 6, 288, 
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Picenperhydrür, CaoHse, 


bildet nad) denfelben weiße Nadeln vom Schmelzpuntt 175°; der Siedepunft 
liegt oberhalb 360°. Hydrüre des Picens kommen nad) v. Boyen!) in den 
hochfiedenden Delen des Braunlohlentheer8 vor, welche beim Erhitzen mit 
Schwefel auf 200 bi8 250°, ſowie beim Stehen an der Luft Picen bilden. 


Benzerythren, Ca. Bis. 


Entdeckt von Berthelot?), in reinem Zuſtande von Schultz?) dargeſtellt 
und als Triphenylbenzol erkannt. Schmilzt bei 307 bis 3080; kleine, weiße, 
glänzende, ſtark elektriſche Blättchen. Schwer löslich in Alkohol oder ſelbſt kochen⸗ 
dem Eiseſſig, beſſer in heißem Benzol; in Schwefelſäure mit grüner Farbe. 


Bitumen. 


Schlecht charakterifirte Kohlenwafferftoffe von höchſt ſchwerer Schmelzbarteit, 
welche man als Beftandtheile des Theerpechd annimmt. Carnelley*) unter- 
jcheidet zwei Bitumene, eines zwifchen 427 bis 439° fiebend, welches in Benzol 
und Schwefelfohlenftoff leicht, in Aether mäßig Löslich ift, und eines über 4390 
übergehend, faum löslich in Benzol, aber leichter in Schwefeltohlenftoff. Leteres 
erweichte bei 190°, begann bei 220° zu fchmelzen, war aber erft bei 320° völlig 
geſchmolzen. Beides waren ſchwarze Maflen von mujcheligem Brud. Daß 
die von Carnelley gewonnenen Producte ſchon einheitliche Verbindungen 
gewefen jeien, nimmt er augenſcheinlich jelbft nicht an. 


Sauerftoffhaltige Körper. 


Wajfer, H,O. 
Holzgeift (Metbylaltohol), CH,O. 


Siedepunkt 63°; fpecif. Gew. bei 0° 0,818, bei 20° 0,798. Kommt im 
Holztheer, namentlich im Holzeſſig vor; im Steinfohlentheer ift er nicht ficher 
nachgewiefen. 


Weingeift (Aethylaltohol), C5H;O. 


Siedepunkt 78,50; fpec. Gew. 0,8095 bei 0% oder 0,7939 bei 151/,°, 
Sol nah Witt) 2 Proc. des NRohbenzold ausmachen; au Vincent und 
Delahanal) fanden in ſolchem Aethylalfohol vor. Kraemer”) bezweifelt 
diefes Vorkommen; möglicherweije ift die Schwierigkeit dadurch zu löſen, daß 
unter „Rohbenzol“ der Obigen das mit Schwefeljäure und Natronlauge bes 
handelte Deftillat zu verftehen ift, in welchem ſich aus dem im Theer jedenfalls 


1) „Ehem.-3tg.“ 1889, ©. 870 u. 906. — *) Ann. chim. phys. [4] 9, 458. — 
°) Der. d. deutſch. dem. Bei. 1878, &.96. — *) Chem. Soc. Journ. 1880, p. 714. — 
°) Chem. Gentralbl. 1878, S. 415. — °) Compt. rend. 86, 340. — 7) Chem. 
Ind. 1878, S. 126. 
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ftet3 aufgelöften Aethylen zuerft Aethylſchwefelſäure und dann bei der Behandlung 
mit Natronlauge Altohol bilden konnte). Uebrigens kommt augenfcheinlic) 
Weingeift, wenn überhaupt, nur ganz ausnahmsweife in Benzolen, jeien e8 rohe 
oder gereinigte, vor; jonft müßte man doch viel häufiger darauf geftoßen fein. 
Auch 8. E. Schulze (f. u.) konnte feine Alkohole auffinden, und ebenjo wenig 
gelang dies $.Heusler 2), jo daß aljo bie Anficht von Kraemer zutreffend ift. 
Bergl. jedoch auch fpäter, 2. Band, flüffiges Ammoniak. 


Effigjäure, C,H,O;. 


Siedepunkt 119%. Specif. Gew. bei 15° 1,057. So widitig ihr Vor⸗ 
fommen unter den trodenen Deftillationsprobucten des Holzes ift, fo befchränft 
oder geradezu unficher ift e8 im Steinkohlentheer. Vincent und Delachanal 
(a. a. D.) fanden fie bei der Deftillation des Rohbenzols mit Alkalien als Zer⸗ 
jegungsproduct von Cyanmethyl vor. 


Aceton, CH, O=CH, — CO —CH;.. 


Siedepunft 56°; fpecif. Gew. bei 18° 0,7921; löslich in Wafler, Alkohol, 
Aether ꝛc. in allen Verhältniſſen; ſehr brennbar. Bon Hensler (loc. cit.) 
aus Benzolvorlauf durch Ertraction mit Waſſer abgejchieden. 


Methyl-Aethylfeton, C,H,O. 


Iſt zufammen mit bem vorigen von 8. E. Schulze (Ber. d. deutid). 
dem. Gel. 1887, ©. 411) in mit Schwefeljäure behandeltem Benzolvorlauf 
gefunden worden. Er glaubt, daß diefe Körper erft durch die Wirkung der 
Schwefelfäure auf Methyl- bezw. Hethylacetylen entftanden feien. 


Benzoefäure, C-H,O;. 


Schmelzpunkt 121,40; Siedepunkt 249,2°;, von 8. E. Schulze) in 
den Rückſtänden von der Phenolfabrikation gefunden. 


Phenol (Sarbolfänre), C,H,O. 


Syn. Phenylfäure, Phenylaltohol (Acide phenique). Entdedt 1834 von 
Runge *), genauer unterfucht zuerft von Zaurent, dann von vielen anderen 
Chemikern. Es wurde lange Zeit mit Reichenbach's „Kreoſot“ verwechſelt, 
das aus Buchenholztheer dargeſtellt war, obwohl Runge und Laurent ſelbſt 
hiergegen proteſtirten, da Reichenbach, Gmelin u. A. jene Verwechſelung 
begünſtigten. Daher wurde „Kreoſot“ factifch fynonym mit „Carbolſäure“ 
(Acide phenique) gebraucht, 518 alle Zweifel in diefer Beziehung durd) 
Gorup-⸗Beſanez aufgeflärt wurden). Eine ausführliche Monographie mit 


) Watſon Smith, Privatmitih. an Lunge. — ?) Ber. d. deutſch. dem. 
Ge. 1895, ©. 488. — °) Ibid. 1885, ©. 615. — *) Pogg. Ann. 31, 69; 32, 
308. — 5) Bergl. Shorlemmer, Journ. Soc. Chem, Ind. 1885, p. 152. 
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Ruckſicht auf ihre Gefchichte, Fabrikation, Anwendung und Unterfuhung widmete 
Köhler !) der Carbolfäure. 

Das Phenol ift eine der am häufigften auftretenden Subftanzen; e8 findet 
ſich fertig gebildet in ber Natur, tritt als Stoffwechjelproduct im thierijchen 
Drgonismus auf uud entfteht bei vielen chemifchen Proceilen, beſonders bei der 
pyrogenen Zerfegung organifcher Stoffe. Watjon Smith (loc. cit.) fand 
daflelbe unter den Ertractionsprobucten japanischer Steintohlen, Griffiths 2?) im 
Holze, den Nadeln und Zapfen der Kiefer (Pinus silvestris); Bebal und 


Freund?) wiefen es im galizifhen, Markownikow und Ogloblin*) im 


kaukaſiſchen Erdöl nad. Es findet fi) ferner nad) Wöhler5) fertig gebildet . 
im Caſtoreum (Bibergeil, Abfonderung der Präputialdriifen des Bibers), nad) 
Städeler®), LXieben”), Landolts) und Chriftiani?) im Harne von 
Menſchen und Thieren. Munk10) fand in normalem Menſchenharn bei ge 
mifchter Koft 0,004 g Phenol im Liter, welche Dienge fich bei pathologischen Ver⸗ 
hältniſſen nach Salkowski 11) auf 1,5575 g feigern fan. Nah) Baumann!?) 
findet ſich das Phenol (auch Krefole) im Harn nicht als folches, fondern in Form 
der Phenylichwefelfäureäther. Phenole entdedte ferner Brieger 13) im jauchigen 
Eiter des Menihen, Baumann !*) fand folhe unter den Fäulnißproducten 
der Eimweißftoffe und Weyl 15) als Product der Fäulniß auf Tyroſin. Letzteres 
ift ohne Zweifel das Ausgangsmaterial für das Auftreten von Phenol in thieri⸗ 
ſchen Stoffwechfelproducten, was von Baumann!) erperimentell erwiefen 
worden ift. 

Phenol entfteht aud) direct aus Benzol im thierifchen Organismus, wie 
Schulen und Naunyn!?) nachgewiefen haben; auch in diefem Yale tritt es 
nah Baumann!) im Harn in Form von Phenoljchwefelfäure auf. 

Die Orydation des Benzols zu Phenol gelang Hoppe-Seyler!?) durch 
Scütteln deſſelben mit Waller und Palladiumwaſſerſtoff, Leeds 29) durch Ein- 
wirfung des Sonnenlichtes auf mit Wafler und Benzol übergoffenen Bhosphor. 
In beiden Fällen erfolgt die Oxydation durch das gebildete Wafferftofffuper- 

OH 


oxyd nach der Gleichung HH + | = GH,.0H +H,0. Durch Em- 
OH 


fetten von Sauerftoff in fiedendes Benzol konnten Friedel und Crafts?!) 
gleichfalls die Bildung von Phenol conftatiren, welche nad) der Gleichung 
CH; + 0 = C;H;,.OH erfolgt. Diefe Methoden können indeſſen ledig 


1) Garbolfäure und Garboljäurepräparate, ihre Geſchichte, Fabrikation, An: 
wendung und Unterfughung. Bon Dr. 9. Köhler, Berlin 1891. — *) Chem. 
News 49, 95. — 9) Ann. Chem. Pharm. 115, 19. Jahresber. 1860, ©. 475. — 
4) Chem. Gentralbl. 12, 607. — ) Ann. Chem. Pharm. 51, 46; 67, 360. — 
6) Ibid. 77, 18. — 7) Ibid., Suppl. 7, 240. — °) Ber. d. deutſch. dem. Bel. 4, 
770. — ?) Zeitir. f. phyſ. Chem. 2, 273. — '°) Ber. d. deutſch. dem. Gef. 9, 
1596. — 2) Ibid. 9, 1595; 10, 842. — '*) Ibid, 9, 54. — '*) Zeiiſchr. f. phyſ. 
Chem. 5, 366. — '*) Ibid. 1, 60; 3, 250. — !?) Ibid. 3, 312. — '*) Ber. d. 
deutſch. dem. Bei. 12, 1450; 13, 279. — 17) Arch. f. Anat. u. Phyfiol. 1867, ©. 34. 
— 1]. c. — !?) Ber. d. deutſch. chem. Gel. 12, 1551. — *°) Ibid. 14, 975. — 
21) Bull. soc. chim. 31, 468. 
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lich als intereffante Bildungsweifen gelten; fiir die Darftellung des Phenols 
find fie ohne Belang. 

In reichliher Menge erhält man Phenol auf ſynthetiſchem Wege aus 
Anilin nad der von Peter Grieß!) gefundenen Methode durch Tiayotirung 
und Zerjegung ber gebildeten Diazoverbindung durd) Kochen mit verbiinnten 
Säuren: 

GH.N=NC+HO=N, + HCl + C,H,.0H. 

Ein weiterer Weg ift gleichzeitig und unabhängig von einander durch 
Ketule?), Wurg?) und Dufartt) in ber Zerfegung der Benzolfulfofäure 
durch fchmelzendes Kalt gefunden und von Degener>) in feinem quantitativen 
Berlauf näher ftubirt worden. Der Vorgang, welcher dabei ftattfindet, läßt 
fi) durch die Gleichung C,H,.S0,H + KOH —= SO,KH + C,H,.OH 
ausbrüden. Dieſe Synthefe bes Phenols hat zu Zeiten hoher Carbolfäurepreife, 
wie wir fpäter fehen werden, auch technifch eine Rolle gefpielt und das auf 
diefem Wege erzeugte Product ift wegen feiner hervorragenden Reinheit und 
feinen: milden Gerud) im Handel freudig begrüßt worben. 

Phenol entfteht ferner in quantitativer Menge beim Erhigen der drei 
ifomeren Orgbenzoöfäuren ©), wobei diefelben glatt in Kohlenfäure und Phenol 


zerfallen: 


„» co 
C,H —= (0, + C,H,.OH. 
" NcooH 

Berthelot?) beobachtete bie Bildung defjelben beim Erhigen der Dämpfe 
von Alkohol und Effigfäure in einem glühenden Rohre und ebenfo gelang ihm 
ber Aufbau des Phenols aus Acetylen, indem er da8 Gas in rauchende Schwefel- 
ſäure leitste und die gebildete Sulfofäure mit Kali verſchmolz. 

Endlich bildet ſich auch Phenol bei einer Reihe von complicirteren chemi⸗ 
hen Procefien, deren Anführung uns hier zu weit führen witrde, fowie bei 
der trodenen Deftillation vieler organifcher Subftanzen, wie 3. B. von Holz 9), 
Brauntohlen?), Knochen 10) ꝛc. Es findet fid) gerade im Steinlohlentheer viel 
reichlicher als in allen anderen Theerforten. Im reinen Zuſtande bildet es 
lange, weiße Kryſtallnadeln, welche bei 42,29 zu einer Maren, farblofen Flüffig- 
feit ſchmelzen und bei 182° ohne Yerfegumg fieden. Das gewöhnliche „reine“ 
Bhenol, welches noch Spuren von Kreſol oder Waſſer enthält, hat einen niedri⸗ 
geren Schmelzpunkt, gewöhnlich 35,5%, und fiebet bei 188%. Das von 


1) Ann. Chem. Pharm. 106, 123; 113, 201; Suppl. I, ©. 100; 121, 357; 
137, 39; Ber. d. deutih. dem. Geſ. 1874, S. 1618. — *) Zeitſchr. f. Chem. N. 8. 
3,193. — °) Compt.rend. 64, 749; Zeitjehr. f. Chem. 1867, &.299. — *) Compt. 
rend. 64, 859; Zeitihr. f. Chem. N. F. 3, 301. — °) Yourn. f. pralt. Chem. R.$. 
17, 394. — *) Gräbe, Ann. Chem. Pharm. 139, 148; Gerhardt, Ann. de 
Chim. et de Phys. [3] 7, 215; Roſenthal, Zeitſchr. f. Chem. 1869, S. 627; 
Klepl, Journ. f. pralt. Chem. R. F. 18, 159. — 7) Unn. Chem. Pharm. 139, 
289; Compt. rend. 68, 589. — °) Marajje, Ann. Chem. Pharm. 107, 59. — 
) Roſenthal, Chem.⸗Ztg. 1890, S. 870. — 1%) Weidel und Ciamician 
Monatsh. f. Chem. I, ©. 279. 

Lunge-Köbler, Etreinfohlentbeer. 18 
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Adrieenz!) unterfuchte und als befonders rein bezeichnete Phenol, welches bei 
37,8° flüſſig wurde, bei 34,3% wieder erftarıte und bei 183,3 bis 184,19 
fiedete, iſt demnach noch nicht abfolut rein gewejen. Das ganz reine (bei 42° 
fchmelzende) Phenol ift weniger zerfließlich al8 das bei 35° fchmelzende, welches 
fast immer etwas Kreſol enthält. Choay?) beftinunte den Schmelzpunkt und 
Siedepunkt von chemifc reinem Phenol und fand erfteren zu 42,5 bie. 43°, 
legteren zu 178,60. An feuchter Luft abjorbirt das Phenol jedenfalls Wafler, 
wobei ſich fein Schmelzpunkt erniedrigt, indem ſich ein Hydrat von der 
Formel C5H,O, H,O, mit 16,07 Proc. Waffer, bildet, welches bei 17,2° 
ſchmilzt?). Diefes Hydrat ift wohl jedenfalls dafjelbe, welches Kalvert‘) 
kryſtalliſirt erhielt, indem er 4 Thle. Phenol mit 1 Thl. Wafler einer Tempe⸗ 
ratur von 49 ausfegte, dem er aber den Schmelzpunkt 16° und die Formel 
2(C;H,0), H,O giebt. Es fängt bei 100° an, Wafler zu verlieren, und 
kommt jo allmälig auf den Siedepunkt des waflerfreien Phenols. 

In fehr feuchter Luft abjorbirt diefes Hydrat noch mehr Waſſer und 
bleibt flüffig. Wenn man zu Phenol fo lange Waſſer zufegt, als e8 ſich damit 
mifcht, jo enthält die refultirende Ylüffigfeit etwa 27 Proc. Wafler, was faft 
genau einem Öydrate, C5HsO, 2H,O, entfpridht, das 27,7 Broc. H,V er- 
fordert. Doc) giebt diefe Flüſſigkeit ſchon beim Schütteln mit 4 Vol. Benzol 
das Phenol vollftändig an diejes ab, mit Ausſcheidung des Waflers (Allen). 

Das fpecifiiche Gewicht des Phenols bei 18° ift 1,065. Seine Aus- 
dehnung ift nad) H. Kopp für die Temperatur & bei 760 mm Drud: 

Y, = 1 + 0,0006744t + 0,000001721 2 — 0,00000000050408 83, 


Abrieenz (a. a. DO.) giebt folgende Tabelle itber das Bolumen des 


Phenols: 


Temperatur Specif. Gew. Volumen 
400 1,05433 1,01504 
500 1,04663 1,02259 
60° 1,03804 1,03036 
70° 1,02890 1,04028 
80° 1,01950 1,04984 
90° 1,01015 1,05951 

100° 1,00116 1,06899 


Trotz feiner Zerfließlichkeit ift das Phenol nicht ſehr Leicht Löslich in 
Waſſer, während es in Alkohol, Aether, Benzol, Eiseffig, Glycerin ꝛc. in allen 
Berhältniffen löslich iſ. Man giebt gewöhnlich an, daß 1 THl. Phenol ſich in 
20 Thin. Waffer löſe; manche Angaben enthalten fogar eine bedeutend höhere 
Ziffer fir das Waſſer. Alereieff giebt folgende Daten: 100 Thle. Waffer von 
11° löfen 4,83, von 35° 5,36, von 58° 7,33, von 77° 11,83 Thle. Phenol; 
bei 84° miſchen ſich beide Flüſſigkeiten in allen Verhältniſſen. Umgekehrt 
löfen 100 Thle. Phenol bei 9% 23,3, bei 32% 26,75, bei 53° 31,99, bei 710 
40,72 Thle. Waſſer. Aber nah Allen (a. a. D.) löſt ſich die fluſſige 


’) Ber. d. deutſch. dem. Bei. 1873, S. 448. — *) Compt. rend. 118, 1211. 
— °) Allen, The Analyst 3, 319. — *) Journ. Chem. Soc. 1865, p. 66. 
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wäfjerige Carbolfäure in ihrem 11,1fachen Volumen falten Wafler, ent⸗ 
jprechend einer Löslichkeit von 1 Gewthl. reinem Phenol in 10,7 Thln. Wafler, 
oder einem Gehalt der gefättigten Löſung von 8,56 Proc. Andere Beobachter 
haben gefunden, daß ein etwas waflerhaltiges Phenol in überſchüſſigem Wafler 
leichter Löslich iſt als waſſerfreies Phenol, was vielleicht den Unterſchied zwiſchen 
Allen's Beobachtungen und denen anderer Forſcher erklärt. Nah Ham⸗ 
berg!) Löft fi reinfte Carbolfäure (Schmelzpunkt 40 bis 419, Erſtarrungs⸗ 
punft 39°, Siedepunkt 180 bi8 180,50) bei 16 bis 17° in 15 Thln. Wafler, 
bei 40° in 2 Bol. Ammoniak von 0,96 ſpecif. Gew. zu einer Haren Flüffigfeit, 
bie jedoch bei 17 bis 189 mildhig wird. Die jonftigen Angaben über ſchwie⸗ 
rigere Löslichkeit der Carbolſäure erklären fich daraus, daß eine Beimiſchung 
von Kreiyljäure die Töslichkeit herabdrückt. Die wäſſerige Löfung röthet Lack⸗ 
mus nicht. Benzol, Yether, Schwefelfohlenftoff, Chloroform entziehen das 
Phenol feiner wäfjerigen Löfung. Kalte Petroleumeflenz (Ligroin) löſt e8 nur 
wenig. Schweißinger?) macht darüber folgende Angaben: 1 Thl. Phenol 
löſt fich bei 

430 420 41° 39% 37% 350% 320 290 27° 250° 230 219 19° 16° 
ml 23456 78 9 10 15 20 30 40 
Teilen Benzin. Aehnlich ift auch die Töslichfeit in Paraffinum liquidum. 
Bon diefer Eigenfchaft des Phenols wird bei der fabrikmäßigen Herftellung der 
Tarbolfäure in lofen Kryftallen Gebrauch gemacht. 

Der Geruch der Carbolſäure gleicht faft ganz dem des Holztheer⸗Kreoſots, 
iſt alfo intenfiv rauchartig, Übrigens bei fehr reinem Phenol (ebenfo wie der 
Geſchmack) ſchwächer als bei unreinem, fo daß man ihn durch wenige Tropfen 
Geraniumöl maskiren kann, welches zugleich die Säure ftets flüffig erhält. Ihr 
Geſchmack ift beigend und zugleich ſuß; fie greift die Epidermis heftig ügend 
an, indem fie diefelbe weiß färbt und fie verhärtet und einfchrumpfen macht. 
Ihre Handhabung muß daher mit Vorficht gefchehen; Einreiben mit fetten 
Del mindert den Schmerz und die böfen Folgen einer äußerlichen Aetzung mit 
Sarboffäure. Innerlich wirft fie natürlic) giftig, und zwar einmal durch ihre 
ägende Wirkung auf die Schleimhäute, zweitens durch die Eigenfchaft, das 
Eiweiß zu coaguliren; fie fcheint auf das Syſtem durch Paralyfe der Nerven 
centren zu wirken. Nach Allen ift die Wirkung felbft einer momentanen 
Berührung von ſtarker Säure mit einer größeren Oberfläche der unteren 
Körperteile meift tödtlich, aber auf die Arme wirkt fie verhältnigmäßig 
wenig ein. 

Die giftigen und coagulirenden Eigenfchaften des Phenols äußern fich 
namentlich and) darin, daß es die Entwidelung nieberer Organismen verhindert; 
hierdurch ift es eines ber wichtigften Mittel zur Verhinderung der Gährung 
und Fäulniß, zur Desinfection, zur Liſter' ſchen Wundbehandlung ꝛc. geworden, 
und verdankt feine techniſche Verwendung (abgejehen von feiner Verarbeitung 
zu Pikrinſäure und anderen Farbſtoffen, zu Salicylſäure 2c.) nur biefer 
Eigenſchaft. 


1) Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 1871, S. 761. — ) Pharm. Ztig. 1885, S. 269. 
13* 
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Löfungen von Phenol in Delen befigen nicht diefelbe Desinfectionskraft 
wie folche in Wafler). 

Nicht völlig reines Phenol röthet fich mehr oder weniger ſchnell, nament- 
(ih unter dem Einfluſſe der Luft und des Lichtes; die Urfache hiervon ift nicht 
ganz ficher; vielleicht ift e8 die Bildung von Rofoljäure durch den Einfluß 
von Spuren von Mineralfäuren bei Gegenwart von Homologen und von 
Sauerftoff. Diefe Röthung wird häufig Spuren von Kupfer?) oder von 
anderen Metallen 3) zugefchrieben, welche mit Phenol Verbindungen von rother 
Farbe Hilden follen. Roſolſäure wird aud) von Anderen al8 Urfache der 


rothen Farbe, z. B. von Dom‘), angenommen; andere Drydationsproducte. 


von Ebelld. Wir fommen fpäter auf diefen Punkt zurüd, wollen indeſſen 
ihon an dieſer Stelle anführen, daß die Urſache der Kothfärbung nicht in der 
Bildung von Rofoljäure gefunden werden kann, da diefe ſich in concentrirter 
Schwefelſäure mit gelber Farbe löſt, während ber Farbſtoff der roth gewordenen 
Carbolſäure fich. mit blauer Farbe darin lift. Richardſone) wollte gefunden 
haben, daß im rotbgefärbten Phenol ſich Waflerftofffuperoryd vorfindet, und 
fchreibt diefem die Urſache der Färbung zu, indeflen hat U. Bad)?) diefe Ber- 
muthung auf erperimentellem Wege widerlegt. an bat die Urſache des 
Rothwerdens der Karbolfäure von mancher Seite?) einer Oxydation bderfelben, 
ohne Mitwirkung etwaiger Verunreinigung zugefchrieben, da auch das ſynthe⸗ 
tifche Product die gleiche Eigenschaft zeigt. Es fcheint aber, daß Kraemer 
und Spilfer?) in dem Einfluffe des Indens, das ja aud) in diefem Producte 
vorkommen kann, das Richtige vermuthen. 

Charakteriftifche Reactionen find folgende: Ein Tropfen einer verdiinnten 
Löſung von Phenol zu einer Löſung von 1 Thl. Molybdänfäure in 10 Thin. 
concentrirter Schwefelfüure giebt eine gelbbraune Färbung, welche bald in 
Biolett übergeht. Erwärmen bis 50%, aber nicht darliber, ift dienlih. (Da 
diefe Reaction auf Reduction der Molybbänfäure beruht, fo werden fehr viele 
Körper ftörend darauf einwirken.) — Durch Eifendlorid (Ueberſchuß zu vers 
meiden!) fann man 1 Thl. Phenol in 3000 Thln. Wafler 20) durch violette 
Värbung nachweiſen; Neutralfalge find aber oft ftörend. — Beim gelinden 
Erwärmen von 20 ccm einer Löſung von 1 THl. Phenol in 5000 Thin. Wajler, 
mit Ammoniak und Eau de Javel (nicht im Ueberſchuß), entfteht eine bleibende 
duntelblaue Yärbung, welche durch Säuren roth wird 11). — Berbünnte Löſungen 
von Phenol geben, wie Landolt 1871 nachwies, mit Bromwaſſer einen kry⸗ 


Roh, Wolffhügel u. Knorre, Journ. Soc. Chem. Ind. 1882, p. 244. 
— 3 B. Sida, ibid. 1882, ©. 397. — °) Kremel, Chem.⸗Ztig., Rep., 1886, 
©. 14; Meyke, Wagner’s Jahresb. 1888, S.513. — *) Pharm. Journ. Transact. 
1881, S. 1051. — °) Repert. analyt. Chemie 1884, S. 17. — °) Journ. Soc, 
Chem. Ind. 12, 415; Ber. d. deutſch. dem. Bel. 1893, Ref. S.783. — 7) Monit. 
scient. [4] 8, 508; Ber. d. deutjch. chem. Gef. 1894, Ref., S. 790. — ®) Journ. 
Soc. Chem. Ind. 12, 107; Ber. d. deutſch. dem. Gef. 1898, Nef., S.594. — ?) Ber. 
d. deutſch. dem. Bei. 1890, ©. 648. — 1%) Nah Salkowski ſchon nicht mehr in 
2000 Thln., nah Schaer (ſ. u.) in nody weniger. — 1!) Belondere Borfihtsmaßregein 
von Salkowski, Zeitichr. f. anal. Ehem. 1872, ©. 9. 
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ſtalliniſchen Niederichlag von Zribromphenol, C,H; Br,O; felbft eine nur 
Iieoooo Thl. Phenol enthaltende Löoſung nod) nad) 24 Stunden. 

Eine jehr ſchöne Reaction auf alle Phenole iſt die von Liebermann!) 
angegebene: Zu einer ſalpetrige Säure enthaltenden Schwefelſäure geſetzt, ent⸗ 
ſteht eine braune, dann grüne, zuletzt königsblaue Miſchung, welche eine pracht⸗ 
voll blaue Löſung in Alkalien giebt. 

Eine Zufammenftellung vieler Reactionen auf PBhenole, namentlich auch 
im Gegenſat zu Holzkreoſot, giebt Waller?). 

Nach einer Unterſuchung von Ed. Schaer?) find Folgendes die Grenzen 
der Empfindlichkeit der wichtigften Phenolreactionen (in wäfjerigen Löfungen 
des Phenols oder Deftillaten aus phenolhaltigen Flüfjigfeiten). 


1. Tribronphenol-Reaction (qualitativ). Die deutliche Füllung 
veip. Niederichlagsbildung bei Zuſatz frifchen Bromwaſſers tritt nod) 
ein bei Verdünnung von 1:40000 bis 50000. Ueber diefe Grenze 
hinaus ift noch Deutliche Trübnung wahrnehmbar bi8 zu Verdünnungen 
von 1:80000. Im den legten Fällen nimmt die Trübung beim 
Stehen langſam die Form minimer kryftallinifcher Sedimente an (unter 
allmäliger Klärung der Flüſſigkeit). 

2. Mercenronitrat-Keaction. Bei Erwärmung von Phenollöfungen 
mit circa 1/; bis 1/, Vol. einer mäßig concentrirten (10= bi8 15 proc.) 
Löfung von Mercuronitrat reiner Befchaffenheit erjcheint nach kurz 
dauernder Erhitzung auf den Kochpunkt eine rofarothe, flarf ver⸗ 
dünntem Blute ähnliche Färbung, die 1 bi8 2 Stunden nachher am 
ftärfften auftritt. Die Reaction ift fehr empfindlich, befigt annähernd 
die Empfindlichkeit von Nr. 1 und hält längere Zeit an. 


3. Die Ammon-Chlor- oder Ammon-BromeReaction. Mehr oder 
weniger imtenfiv indigblaue Färbung, wenn die Phenolldfung zuerit 
mit wenig cauftiichem Ammoniaf und daraufhin mit etwas frischem 
gefättigten Chlorwaller oder (beſſer und ficherer) mit Bromwaſſer 
verjegt wird. — Diefe Reaction geht bis auf die Verdiinnung von 
1:10000 und zeichnet fi) durch außerordentliche Stabilität (beim 
Stehen an der offenen Luft) aus, d. 5. fie bleibt viele Tage und 
Wochen unverändert. 


4. Serrifalz-Reaction. Die bei Zufag verbinnter Eijenchloridlöfung 
zu phenolhaltigem Waſſer eintretende blauviolette Färbung ftellt die 
wenigft empfindliche Reaction dar und geht mit Schärfe nicht über 
Verdünnungen von 1: 1000 bis 1: 1500 hinaus; außerdem bei 
manchen anderen Körpern auftretend und ſomit nur als Control» 
reaction verwendbar. 

Die quantitative Beftimmung des Phenols wird fpäter befchrieben 

werden. 


) Ber. d. deutſch. dem. Gel. 7, 248. — *) Chem. News 43, 150. — 
) Ach. d. Pharm. April 1881. 


198 Eigenſchaften der Theerbeitanbtheile. 


Das Phenol ift der Typus einer ganzen Weihe von Körpern, welche 
gewiflermaßen zwijchen den Alkoholen und Säuren in der Mitte ftehen. Der 
ältere und in der Technik noch meift gebräuchliche Name „Sarbolfäure* wird 
deshalb in willenichaftlichen Schriften faum mehr gebraudit. Die Phenole 
bilden eine Claſſe fir fi, nämlich die Abkömmlinge aromatifcher Verbin- 
dungen, in denen Waflerjtoffatome des Benzolkerns durch die Hydroxylgruppe, 
OB, erfegt find. In diefer läßt ſich der Wafjerftoff leicht durch Metalle oder 
Alkoholradicale erfegen, ohne daß jedoch im Uebrigen die charakteriftifchen 
Merkmale einer Säure vorhanden wären. 

Phenol Löft ſich daher viel Leichter felbft in verdiinnten Löjungen von - 
Alkalien, als in Waller, unter Bildung von leicht löslichen und kryſtalliſir⸗ 
baren Verbindungen, z. B. mit Kali, Natron, Ammoniaf, welche man als 
„carbolfaures Natron“ oder als Phenolnatrium, C;,H,.ONa, ꝛc. bezeichnet. 
Sehr beftändig find diefe Verbindungen nicht; fie werden zwar nicht durch Ver⸗ 
dünnen mit Waſſer zerjegt, wohl aber beim Exrhigen im trodenen Zuftande, 
wobei das Phenol zum Xheil wieder frei wird. Auch Aether und Alkohol 
löfen diefe Verbindungen. Man kann daher die Phenole durd) Behandlung 
der Theeröle mit mwäflerigen Alkalien von den indifferenten Delen trenuen; doch 
find fie darin nicht gleich Leicht löslich. 

Auch concentrirte Schwefelfäure löft das Phenol unter Bildung von 
Sulfofäuren, und entfernt e& jo aus Theerölen, welche aber leicht ein wenig 
von der Sulfofäure zurüdhalten. Salpeterfäure giebt Nitroprobucte, von denen 
eines technifche Wichtigkeit befist, nämlich die Pilrinfäure, C,H, (NO,), OH. 
Bei Gegenwart von Körpern, welhe Methantohlenftoff liefern können, zugleich 
mit freien Mineralfäuren und Sauerftoff, entfteht Rofolfäure, Ois Hi. O,. 
Hierauf beruht die technifche Darftellung des Corallins aus Phenol, Oral⸗ 
fäure und Schwefelfäure, vielleicht aber auch die Nothfärbung des unreinen 
Phenols, wobei das Krefol, C5H,.CH,.OH, den Methantohlenftoff durch 
feine Methylgruppe Liefert. 

Intereffant ift auch eine Beobahtung von Döbner?), welcher gefunden 
bat, daß Phenol in alkalifcher Köfung durch Kaliumpermanganat bei niedriger 
Temperatur in inactive Weinſäure und Oralfäure geipalten wird. 


Krefole, C,H,;0 = C,H, (CH,) (OH). 


Syn. Orytoluol, Kreſylſäure. Es giebt drei Iſomere diefer Formel; der 
Steintohlentheer enthält ein Gemenge berfelben. Das Orthofrefol (1,2) 
ſchmilzt bei 319 und fiedet bei 1856 bis 186%. Kine neuere Beftimmung von 
Beshal?) ergab den Schmelzpunkt 30% und den Siedepunkt 188,56. Das 
Orthokreſol 1öſt füh nad) Gruber?) bei normaler Temperatur in einer Menge 
von 2,50 Vol.⸗Proc. in Waſſer. 

Das PBarafrefol (1,4) bildet farblofe Prismen, welche rad) Béhal (loc. 
cit.) bei 36,59 fchmelzen und bei 1990 fieden. Seine Löslichkeit in Waller 

2) Ber. d. deutſch. dem. Geſ. 1891, ©. 1758. — *) Compt. rend. 118, 1211; 
Ber. d. deutich. dem. Bei. 1894, Ref., ©.505. — °) Arch. f. Hyg. 17, 618; Zeitfär. f. 
ang. Chem. 1893, ©. 618. 





Krejole. 199 


it geringer als die des Orthokreſols, indem letzteres bei gewöhnlicher Tempe- 
ratur nur 1,80 Bol-PBroc. aufnimmt. Seine wöäfjerige Löſung wird ebenfo, 
wie diejenige des m⸗Kreſols, durch Eiſenchlorid blau gefärbt. 

Das Metatrefol (1,3) fiedet bei 195 bis 2009; e8 wird meift als eine 
dide Flüſſigkeit erhalten, die felbft bei — 80° nicht erftarrt; aber Staebel!) 
dat gezeigt, daß man e8 im feiten Zuſtande erhalten Tann, wenn man ed auf 
— 189 abkuhlt und die Kryftallifation durch Einwerfen eines Kryſtällchens 
von Phenol einleite. Es ſchmilzt dann bei + 3 bis 4°. 

Waſſer löſt bei gewöhnlicher Temperatur nad) Gruber nur 0,53 Bol -Proc. 

Die Krefole, weldje früher nur zu Desinfectionszweden benutt wurden, 
ipielen neuerdings in der Anilinfarbeninduftrie eine nicht unbedeutende Rolle 
und werben zu diefem Zwecke aus Steintohlentheer in reiner Form abgefchieden. 
Berfahren zur Reindarftellung der drei Iſomeren aus Theerkreſol geben 
Riehm?) und Lederer). Wir werden auf diefelben im fpeciellen Theile 
nod) zurückkommen. 

Die käufliche Krefylfänre ift ein Gemiſch aller drei Iſomeren. Nad) 
K. E. Schulze (Ber. d. deutfch. chem. Gef. 1887, ©. 410) enthält fie etwa 
40 Proc. Metafrefol, 35 Proc. Orthofrefol und 25 Proc. Parakreſol. Krefol 
ans Brauntohlentheer befteht nah E.von Boyen*) aus ungefähr 2 Proc. Phenol 
und 40 Proc. Krefolen. Bon diejen letteren find etwa 70 Proc. Meta⸗ und 
20 bis 30 Broc. Parakreſol, während Orthokrefol, wenn es überhaupt darin 
vortommt, nur in fehr geringer Menge vorhanden fein fann. Der über 2250 
fiedende Antheil des Braunkohlenkreſols befteht aus Kreoſol. 

Das SteinfohlentHeerkrefol ift eine farblofe, lichtbrechende Flüffigfeit vom 
fpecifiichen Gewicht 1,044, ift noch bei — 189 flüffig, viel weniger löslich in 
Wafler und Alfalien als Carbolfäure und hat einen höheren Siedepunft, etwa 
185 bie 203%. Mit Eifendjlorid giebt es diefelbe Reaction wie Carbolfäure; 
gegen ftarte Schwefelfäure und Salpeterfäure verhält es ſich auch ähnlich, wird 
aber heftiger angegriffen. Mit Brom giebt e8 eine ähnliche Verbindung wie 
Phenol, nämlich C,HBr,(CH,)(OH), welche aber bei gewöhnlicher QTempe- 
ratur flüſſig iſt. Seine antifeptifchen Eigenjchaften find noch ftärler als die- 
jenigen der Carbolfäure. 

Allen Hat folgende Tabelle über den Unterfchied zwifchen Carbolſäure 
(Calvert's Nr. 1) und Kreiglfäure (aus Calvert's Nr. 5 durch Fractio- 
niren erhaften) aufgeftellt: 





Garboljäure | RKreiyljäure 





Schmelzpunft Bei gewöhnlicher Temperatur | Yljfig; weder die reine noch 
feft; dur Waflerzuiag ver: | die hydratiſche Säure durch 
flüffigt; ſowohl die reine als | Kältemiſchungen erftarrend. 
die hydratiſche Säure durch 


Kältemifchung erftarrend. 

1) Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 1886, ©. 8443. — °) D. R.⸗P. 53807 (erloſchen); 

Zeitjchr. f. ang. Chem. 1890, ©. 647. — ?) D. R.⸗P. 79514; Zeitſchr. f. ang. 
Chem. 1895, S. 114. — *) Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 1893, Ref., S. 151. 
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Kreiyliäure 





Siedepunlt 


Löslichkeit der hydratiſchen 
Säure in kaltem Wafler 


Löslihleit in Ammo⸗ 
niatflüffigleitt von 0,880 
ipecif. Gew. 


Reaction mit einer 2: 
fung von 6 Thin. NNOH 
in 94 Thin. Wafler 


Reacion mit einer Lö⸗ 
fung von 9 Thln. NAOH 
in 91 Thln. Wafler 


Reaction mit Petroleum: 
efjenz (Xigroin) 


Verhalten zu Glycerin 
von 1,258 ſpec. Gew. 


182°, 


198 big 208° 


1 Bol. auf 11 Bol. Wafler. 1 Bol. auf 29 Bol. Wafler. 


Leit und volllommen 188; 
lich in gleihem Volumen; 3: 
fung nit getrübt durch Zu⸗ 
lag von weniger als 1'/, Bol. 
Waſſer. NB. Ein Theil 
Garbolfäure + 3 Kreiyljäure 
löfen fi) im gleichen Volumen 
Ammoniaflfltifigfeit, werden 
aber dur wenige Tropfen 
Waſſer wieder ausgeſchieden. 


Bollftändig auch in glei⸗ 
hem Bolumen; Zujag von 
mehr Natronlauge, bis zu 
6 Vol., verurjadht feine 
YAenderung. 


Reicht und vollfländig löslich. 
Bei Zujag von 7 Bol, Waſ⸗ 
jer bleibt die Blüjfigfeit Kar, 
wird aber dur 8 Bol. Waj: 
fer niebergeichlagen. Loslich 
in 2 Bol. der Natronlauge, 
wird nicht niedergeihhlagen 
durch einen geringeren Ueber: 
ihuß ale 5 bis 6 Bol. 


Abjolute Säure miſcht fi 
in jedem Verhältniß mit 
heißem Ligroin, aber nur 
mit '/, Bol. altem Ligroin, 
durch Ueberſchuß wieder nie⸗ 
dergeihlagen. Mit 3 Bol. 
Ligroin Volumen unver: 
ändert; die oberſte Schicht 
enthält Carbolſäure, welche 
bei plötzlicher Abkühlung in 
einer Kältemiſchung heraus⸗ 
kryſtalliſirt. 


Miſchbar in allen Verhält⸗ 
niſſen. 1 Bol. Carbolſäure 
und 1 Vol. Glycerin wird 
durch 8 Vol. Waſſer nicht 
niedergeſchlagen; bei Gegen⸗ 
wart von 25 Proc. Kreſol 


find jedoch 2 Vol. Waſſer 


ein Maximum. 


Faſt unlösli; verlangt faſt 
16 Volumina und bildet 
dann kryſtalliniſche Schuppen. 


Unlösli in Heinen Mengen. 
Bei großem Ueberſchuß ver: 
ſchwindet fie und es bilden 
fih kryſtalliniſche Schuppen. 


Löslich in gleihem Volumen, 
aber dur wenige Tropfen 
Waſſer niedergeichlagen. 
Wenn man ein gleiches Vo⸗ 
Iumen Wafler zuiekt, trennt 
fih das urſprüngliche Bolus 
men ab. Die Ldjung in 
Ratronlauge wird wieder 
niedergejählagen, wenn man 
31/, Bol, Natronlauge zuſetzt. 


Abſolute Säure miſchbar mit 
Ligroin in allen Berhälts 
nifien. Keine Abicheidung 
von Kryſtallen oder Flüffig- 
feit bewirft durch plögliche 
Abkühlung in 3 Bol. Kigroin. 


Miſchbar in allen Berbhält: 
nifien. 1 Bol. Kreſol, ge 
miſcht mit 1 Bol. Glycerin, 
wird durch 1 Bol. Wafler 
volllommen niedergeſchlagen. 
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Hiernach iſt die Kreſylſäure ſchwerer löslich als Carbolſäure in Waſſer, 
Ammoniak, Glycerin und Natronlauge, aber leichter löslich in Ligroin. Hier⸗ 
durch kann man die Gegenwart erheblicher Mengen von Kreſylſääure in Carbol⸗ 
jänre entdeden, aber an eine Benugung .diefer Reactionen zur quantitativen 
Beftimmung diefer Körper ift nicht zu denken. Kine approrimative Beftim- 
mung biefer Art wird fpäter gegeben werden. Die Löslichkeit des Theerkreſols 
(Zrifxefol) in Wafler bei gewöhnlicher Temperatur beträgt nah) Gruber 
2,55 Bol.-Proc. 


Lunge und Zſchokke)) Haben Verſuche über ben Schmelgpunlt der Ger 
mifche von reinem Phenol und reinem Parakrefol in beftimmten Berhältnifien 
angeftellt; das Refultat ihrer Beobachtungen ift auf folgender Tabelle ver- 
zeichnet, welche jedoch Feine directe analytifche Anwendung finden kann, da das 
fäuflihe Krefol auch andere Ifomeren enthält. 








Phenol Parakreſol Schmelz⸗ 
Proc. Proc. punkt 
100 0 + 40,50 

95 5 27,8 
90 10 23,9 
85 15 20,3 
80 20 16,7 
75 25 12,6 
70 30 8,6 
65 5 | 4,7 
60 40 0,75 
55 45 — 2,5 





Im Anflug an die Krefole haben wir noch drei eigenthümliche 
Körper zu erwähnen, welche Zmerzlikar als Yerfegungsproducte bei der 
Deftillation von roher Garbolfäure zuerft beobachtet hat und welche von 
9. Schwarz?) unter dem Namen 


Pyrofrefole 


beichrieben worden find. Diefe drei ifomeren Körper von ber empirischen 
Formel C,;H,,O finden fi) bißweilen in dem butterartigen Deftillat, welches 
bei der Deftillation der Rohphenole auf Koks als letter Antheil übergeht und 
offenbar einer tief eingreifenden Zerfegung der in diefem Stadium der Deſtilla⸗ 
tion vorherrichenden Krefole feine Entftehung verdankt. Wahrſcheinlich die 
gleichen Producte erhält man nad) einer neuerlichen Mittheilung von Zmerz⸗ 


1) Chem. Ind. 1885, S. 6. — *) Ber. d. deutfch. chem. Gef. 1882, ©. 2201. 
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fifar!) durch Deftilation der Aluminiumphenolate.e W. Bott?) Hat die 
Pyrokreſole durch ein umftändliches Verfahren getrennt und bejchreibt die ein- 
zelnen Iſomeren folgendermaßen: 

A⸗Pyrokreſol Aryftallifirt in großen, glänzenden Blättchen mit bläu- 
licher Fluorescenz vom Schmelzpuntt 196°. Es fublimirt bei weiterem Er- 
hitzen fo ftark, daß man den Siedepunkt nicht genau beftinmen Tann. 

B-Pyrokrefol ſchmilzt bei 124° und fuhlimirt ebenfalls, aber nicht fo 
ihön. Es Aryftallifirt in Nadeln und Heinen Blättchen. 

y⸗Pyrokreſol ift der Löglichfte der drei Körper, ſchmilzt bei 104 bis 
105°, fublimirt nicht, ift aber ohne Zerjegung flüchtig. 

Ueber die Structure der Pyrokreſole ift man bislang nod) ganz im Un⸗ 
Haren; wahrfcheinlich find es anhybritifche Berbindungen, in welchen ein 
Sauerftoffatom die Kohlenwaflerftoffrefte zufammenhält. Die maffenhafte 
Ausscheidung von Kohle bei ihrer Bildung deutet auf einen weitgehenden Zer⸗ 
fall des Kreſolmolecils. Daß derartige Producte fertig gebildet im Theer 
vorkommen, ift wenig wahrjcheinlid). 


&ylenole (Xenole), C5H,,0 = C,H; (CH,),(OH). 


Der Theorie nad) kann e8 fech® geben, von denen bis jegt vier befannt 
find. Im Steinfohlentheer kommen vermuthlich mehrere derfelben vor; auch 
das jogenannte Phlorol aus Buchenholztheer (Siedepunkt 220°) ift wohl ein 
Gemisch von ſolchen ®). 

Die fonthetifch erhaltenen reinen Körper find: 

Orthorenol (1,2,4) = CH,(CH,)(CH,)(OH). Schmilzt bei 61° 
und fiebet bei 225°. Kryftallifirt aus Wafler in langen Nadeln, aus 8 bis 
10 proc. Alkohol in orthorhombifchen Detaedern, giebt ein lösliches Natronjalz 
in binnen Nadeln. . . 

Metarenol J. (1, 2,3) — C,H,(CH,)(OH)(CH,). Lange Radeln 
oder Platten; jchmilzt bei 74,50 und fiedet bei 211 6i8 212° (Jacobſen) oder 
bei 739 refp. 216° (Fittig und Hoogemerf). 

Metaxrenol II. (1, 3, 4) = C,H, (CH,)(CH,) (OH). Farbloſe, ftarf 
lichtbrechende Flüffigkeit von 1,0362 fpec. Gew. bei 0%; wird in der Kälte 
nicht leicht feft, außer wenn man es mit einem Kryftall berjelben Subftan; 
berührt); die Kryftalle fchmelzen bei 2695). Es fiedet bei 211,5, ift ſchwer 
löslich in Wafler, miſchbar mit Alkohol und Aether. Die altoholifche Löſung 
wird durch Eiſenchlorid grün, die wäflerige blau gefärbt, während die anderen 
&ylenole mit Eiſenchlorid feine Reaction geben. 


Pararenol (1, 3, 4) = C,H, (CH,) (OH) (CH,). Farbloſe Kryſtalle, 
dem Metaxenol I. ſehr ähnlich; Schmelzpunkt 74,5 bis 75°, Siedepunkt 211,5 
bis 213,50, fpecif. Gew. bei 18% 0,9709. Löslichkeit wie das ‚obige. 


1) Zeitichr. f. ang. Chem. 1895, S. 468. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 
1887, p. 646. — °) Marajje, Ann. Chem. Pharm. 152, 75. — *) Städel u. 
Höls, Ber. d. deutſch. em. Ge]. 1885, ©. 2921. — ?) Jacobſen, ibid. ©. 3464. 
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Nah K. E. Schulze (vergl. S. 199) bildet das 1, 3, b⸗Metarenol den 
Dauptbeftandtheil der im Theer vorkommenden Xylenole; vom 1, 2, 4-Xenol ift 
weniger vorhanden. Leßteres ift von Watjon Smith im Hohofentheer auf- 
gefunden worden (Journ. Chem. Soc. Jan. 1886). 

Neuerdings hat Béhal (loc. cit.) die Kylenole auf ihre Schmelz- und 
Siedepunkte unterfucht und giebt dafür folgende Temperaturen an: 


Schmelzpunkt Siedepunkt 
o⸗Xylenol (1:2:3) . . .„ 73° 312— 213° 
n (1:2:4) . .„. „65° 222° 
peiylenol . . . 2... 790 208— 209° 
m⸗xXylenol (1:3:4) . . . 250 208— 209° 
n (1:3:5) . . . 683° 218° 


Man Tennt nod) höhere Phenole der Formeln C5H,,.OH (Mefitylol, 
Siedepunkt 220°, und Pſeudocumenol, Siedepunft 240°) und Cio His. OH 
(Thymol, Siedepunkt 230°, und Carvacrol, Siedepunft 233 bis 235°), 
deren Borbandenfein im Steinkohlentheer aber nicht nachgewieſen ift. 

Phenole mit längeren Seitentetten find im Steinkohlentheer zwar nod) 
nicht aufgefunden worden, doch ift deren Anweſenheit, feit man aud) das 
Aethylbenzol darin nachgewiejen hat, ſehr wahrſcheinlich. Boͤhal giebt für 
die drei iſomeren Aethylphenole folgende Schmelz⸗ und Siedepunkte: 


Schmelzpunkt Siedepunkt 
osAethylpgenol . . » .  fläffig 202— 203° 
msXethulphene . . . „. — 40° 214 
p-Aethulphenol . . . . 45—46° 218,5 — 219° 


Auch die zweiwerthigen Phenole (Oxyphenole) find im Steimtohlentheer 
nicht nachgewiejen, während fie im Holztheer mit ihren Aethern eine Haupt: 
rolle fpielen, namentlich da8 Brenzcatehin, C,H,(OH),, und Homo» 
brenzcatebin, C,H, (CH,)(OH),, ſowie ber Methyleſter des erſteren (das 
Guajacol) und des letzteren (das Kreoſol). 


Naphtole, C,H;.OH. 


Beide iſomere Naphtole find in den „grünen Delen“ von der Anthracen⸗ 
fabrifation von 8. E. Schulze!) aufgefunden worden. 

A⸗Naphtol bildet glänzende Nadeln des monoflinen Syſtems, riecht 
ähnlich dem Phenol und hat einen brennenden Geſchmack. Specif. Gew. 1,224; 
ihmilzt bei 94 bis 960, fiedet bei 278 bis 280°. Wenig löslich in heißem 
Waſſer, leichter in Alkohol, Aether, Benzol zc.; flüchtig mit Waflerdämpfen. 
Eine Löfung von Chlorkalk giebt mit einer wäfjerigen Löſung von &-Naphtol 
eine dunkelviolette Färbung unter Ausſcheidung von violetten Flocken; Eiſen⸗ 
chlorid giebt weiße Trübung, welche bald in Violett übergeht. 

B-Naphtol bildet monokline Schuppen, faſt geruchlos, von brennendem 
Geſchmack. Specif. Gew. 1,217; ſchmilzt bei 122 bis 123°, ſiedet bei 2940, 


1) Ann. Chem. Bharın. 327, 143. 
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jehr wenig flüchtig mit Waflerbämpfen. Löfungsverhältniffe ähnlich denen des 
vorigen. Chlorkalk giebt nur eine ſchwach gelbe Färbung und Eifenchlorid erft 
eine grüne Färbung, dann eine Abfcheidung von weiß bleibenden Yloden. 


Antbrol und Bhenanthrol, C,,H,.OH. 
Man kennt zwei Hydrorylderivate des Anthracens, das Anthrof, 


CH C.OH 
RE N ZUHSOH, und das Anthranol, ul > H,; wahr. 


ſcheinlich ſind beide im Steinkohlentheer enthalten und find neben Phenanthrol 
von Nölting!) nachgewiejen, wenn aud nicht im reinen Zuftande abgefchieden 
worden, in den das Anthracen begleitenden Delen, durd) Behandlung des 
über 3009 fiedenden Antheild mit Natronlauge. 


Rofolfäure, Ch Hi. Os. 


Syn. Aurin. Wurde 1834 von Runge im Theer entbedt?) und fpäter 
faft gleichzeitig (1859) von Perfoz?) und von Kolbe und Schmitt) ſynthe⸗ 
tiſch (im fehr ſtark verunreinigten Zuftande) aus Phenol durch Behandlung mit 
Dralfäure und Schwefeljäure dargeſtellt. Sie ift feitdem Gegenftand der 
Unterfuchungen von Seiten einer Menge hervorragender Chemiker geweſen; 
ihre Conftitution und felbft ihre genaue Formel wurden aber erft 1878 end⸗ 
gültig feitgeftellt, zu gleicher Zeit von E. und O. Fiſcher und von Gräbe 
und Caro. Man giebt jetzt allgemein ber aus Phenol bereiteten Rofolfäure, 
welche wohl diefelbe wie die im Theer vorkommende ift >), die Formel Cis Hı4 Os, 
oder aufgelöit: 

GH, —gN—-C,H,OH 

10 — —(C, H,OH’ 
d.h. ein Derivat des Triphenylmethans, in welchem drei Wafleritoffatome durch 
Hydrorylgruppen erjegt und aus dem zugleich ein Molecül Waller ausgetreten 
ift. Sie entfteht daher, wenn brei Phenolrefte ſich an ein Kohlenftoffatom der 
fetten Serie (Methantohlenftoff) anlagern können, und bildet in der That ein 
innere® Anhybrid des Triorytriphenylmethancarbinold. Man nimmt jest wohl 
meift an, daß ihre Bildung aus Phenol, Oralfäure und Schwefelfäure darauf 
beruft, daß die Schwefelfäure aus der Oralfänre Kohlenfäure frei macht, welche 
im status nascendi ihren Sauerftoff zur Oxydation von 4 H der Phenole ab» 
giebt und durch den Kohlenftoff die Nefte verfettet: 


3C,H,0 + CO, = Cis H,,05 + 2H,0. 


?) Ber. d. deutſch. dem. Bei. 1884, S. 386. — *) Pogg. Ann. 31, 65, 512; 
32, 308, 328. — °) Franz. Patent 54910, vom 21. Juli 1861. — *) Ann. Chem. 
Pharm. 119, 119, 169. — °) Gräbe u. Caro ſchlagen vor, für diefe Säure 
den Namen „Aurin“ anzunehmen und den Namen „NRofolfäure“ für das höhere 
Homolog, das aus Rojanilin entfteht, zu reſerviren; doch ift die faum allgemein 
acceptirt. 


Rojoljäyre. 205 


Doch führen Nendi (Ber. d. deutfch. chem. Gef. 1882, ©. 1578) und 
Watjon Smith und Staub (Journ. Chem. Soc. 1884, p. 301) die Bildung 
der Rofolfänre auf die Wirkung von Ameifenfäure zurüd, welche durch Die 
Wirkung der Schwefelſäure auf Oralfäure entfteht. 

(Die bei der Bildung des Corallins, d. i. des rohen Reactionsprobuctes, 
vor Sich gehenden Nebenreactionen follen bier unberithrt bleiben.) 

Es ift ſchon oben (S. 196) darauf hingewieſen worden, daß die Ber 
dingungen für die Bildung von Rofolfäure gegeben find, wenn außer Phenol 
ſelbſt noch defien Höhere Homologen, die ja den Methylreſt CH, enthalten, zu⸗ 
gegen find und Mineralfäuren darauf wirken können, welche Wafler abipalten, 
wobei jedoch eine Orydationswirkung mit ins Spiel fommen muß: 

20,H,0 + C,H;0 + 30 = C,,H,405 + 3B,O. 

Dies könnte es vielleicht erklären, warum die Rotbfärbung des Phenols 
nur unter Mitwirkung der Luft vor fich geht, ebenfo wie diejenige des nicht 
ganz reinen Naphtalins, das jedenfalls noch etwas unverändertes Phenol enthält 
(vergl. jedoch ©. 171). 

Dan muß daher annehmen, daß die von Runge im Theer gefundene 
Kofolfäure fi) erft bei der Behandlung der Producte mit feinen Reagentien 
gebildet hat. (Ob die Mineralſäure abfolut nothwendig ift, fteht noch nicht 
feft.) Er erhielt fie durch Erfchöpfung der Rüdftände von der Deftillation des 
Phenols mit Wafler, Auflöfen in einem Drittel ihres Gewichts Alkohol und Ver: 
mischen mit Kalt. Dabei erhält man eine rofenrothe Löſung von rofolfaurem 
Kalt und einen braunen Niederſchlag von brunolfanrem Kalt. Aus erſterer wird 
durch Eſſigſäure die Rofolfäure niedergefchlagen und durch mehrmaliges Wieder. 
auflöfen in Kalt und Fällen mit Eifigfäure, bis ſich Fein brunolfaurer Kalt 
mehr abfcheibet, gereinigt. Man bekommt ſchließlich durch Auflöfen in Alkohol 
und Abdampfen eine harte, glafige, orangerothe Maſſe, deren werthvolle Eigen- 
ſchaften als Farbftoff Runge ſchon lebhaft hervorhob, obwohl fie erft eine 
Generation jpäter praktifch verwendet wurden. 

Daß in der That ein Orgdationsproceß hier vor ſich geht, beweilt der 
Umftand, daß man durd) langſames Erhigen ber ſchweren Theeröle mit Kalt 
in Gegenwart von Luft die Ausbeute an Roſolſäure fehr fteigern kann (Tſchel⸗ 
nig!). Noch weiter ging Angus Smith?), welcher direct Phenol, Aetzkali 
und Manganfuperoryd zufammen erhibte. 


Brunolfäure (?). 


So nannte Runge bie im vorigen Artikel befchriebene Säure, welche er 
aus dem braunen, von der Löſung bes rofolfauren Kalkes abfiltrirten Nieder- 
fchlage abjcheiden konnte. Es war eine afphaltähnliche, glafige Maſſe, jedenfalls 
ein Gemenge verfchiebener Körper, Tein chemifches Individuum. Daß neben 
dem rothen, das Phenol verunreinigenden Körper aud) gelbe oder braune Ver⸗ 


1) Wiener alad. Ber. Yan. 1858, ©. 189. — *) Chem. Gaz. 1858, Rr. 38; 
Pogg. Ann. 131, 100. 
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unreinigungen vorfommen, werden wir im 9. Kapitel näher jehen. Irgend wie 
näher unterfucht find diefe Körper noch nicht. 


Cumaron, C,Hs0. 


Diefer interefianten Verbindung begegneten Kraemer und Spilfer!) 
in den zwifchen 168 bis 175° fiedenden Beftandtheilen der leichten Theeröle, 
nachdem diefelben durch Exrtrahiren mit Lauge und Säure von Phenolen und 
Bafen völlig befreit waren. Die Darftellung bes Cumarons befchreiben bie 
gen. Forfcher folgendermaßen: In 1Kg des gut von Phenolen und Bafen ber 
freiten, ſtark abgefühlten Theeröls von dem genannten Siedepunkt trägt man 
etwa 450g Brom langſam umter ftetem Umfchütteln, ſowie Vermeiden einer 
Temperaturfteigerung über 0% ein. Das Del färbt fich anfangs tief roth, 
|päter rothbraun und fcheidet unter mäßiger Entwidelung von Bromwaflerftoff 
einen gelblichweißen, kryſtalliniſchen Niederſchlag aus, der ſogleich durch File 
triren über Glaswolle von der Flüffigkeit getrennt wird. Nach 24 ftündiger 
Ruhe bei einer Temperatur von —5 big —10° erhält man aus der Mutter⸗ 
lauge noch etwa 80 g großer prismatifcher Kryftalle, die nad) dem Umkryſtalli⸗ 
firen aus Chloroform, in welchem fie fich leicht löſen, ſofort rein find. ‘Diefe 
Kryftalle, ſowie auch der anfangs entſtehende kryſtalliniſche Niederſchlag find 
das Dibromid des Cumarons von der Formel Oe Be Br, O. Dieſes ſchmilzt bei 
860 und läßt leicht auf bekannte Weiſe ſein Brom gegen Waſſerſtoff austauſchen. 

Das Cumaron erhielten Fittig und Ebert?) durch Deſtillation ber 
Cumarilſäure mit Kalk als waſſerhelles, bei — 180 noch nicht erſtarrendes Del 
vom Siedepunkt 168,5 bis 169,60, das mit Waſſerdämpfen leicht flüchtig iſt. 
Aus der Bildungsweife 


C H 
IS Hl NS 
— 0— y° COOH =G, I. 0 yeH +C0, 
ergiebt fich deſſen Conſtitution 
CH 
ca? Tp 
cal L Jon 


Diefelbe wird beftätigt durch eine glatte Syntheſe des Cumarons aus o⸗Ory⸗ 
co⸗Chlorſtyrol, welche Komppa?) ausgeführt hat. Dieſes fpaltet beim Kochen 
mit wäfferiger Rohlauge Salzfäure ab und geht in Cumaron über: 


1) Ber. d. deutſch. dem. Gel. 1890, ©. 78; Zeitſchr. für ang. Chem. 1890, 
S. 119. — °) Ann. Ehem. Pharm, 216, 162. — *) Ueber kernjubftituirte Styrole, 
Helfingfors 1898; Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 1893, S. 2969. 
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Dagegen glauben Dennftedt und Ahrens!) dem Cumaron wegen 
feines, dem Inden analogen Verhaltens gegen falpetrige Säure und der außer- 
ordentlichen Aechnlichkeit der beiden Verbindungen mit Styrol die folgende Con⸗ 
ftitution zuſprechen zu können: 


C=C H, „= H, 
Ce u ’ G H, No 
Anden Bumaron 


ohne indeflen einen fchlagenden Beweis für ihre Anficht beizubringen. 

Das Cumaron befigt die merkwürdige Eigenſchaft, ſich bei Gegenwart 
von Mineralwäflern zu polymerifiren und in einen feften, harzartigen Körper 
von muſcheligem Bruch und gleicher Zufammenfegung, da8 Paracumaron?), 
überzugehen. Es verbindet fich mit Pikrinſäure zu dem Pikrat, Cʒ H.O. Ce Hs 
(XO,)s. O, welches gleichfalls zu feiner Abſcheidung aus Theeröl verwendet 
werden Tann. Durch Waſſerdampf unter Zufügung von Alkalien wird das 
Pikrat zerlegt und da8 Cumaron mit den Dämpfen übergetrieben. 

Durch Reduction unter Anwendung von Natrium und abjolutem Alkohol 
erhielt Alerander?) nad) ber Formel: 


0—CH No—CH, 
zum größten Theil da8 Hydrocumaron; zum Fleineren Theil bewirkt die 
Aufnahme von 4 Atm. Waflerftoff die Sprengung des fünfgliedrigen Ringes 
unter Bildung von o⸗Aethylphenol: 


C,H,—CH yCHı.CH, 
N I + 2H, — HS 
0—cH OH 


Nach A. 2. Dohme*) wird Cumaron weder von Ammoniak nod) von 
Anilin, felbft bei 2809 im gefchlofjenen Rohr angegriffen; dagegen gelang 
es D. Bizzarid), durch Erhigen mit Anilin bei Gegenwart von Chlorzint 
während fünf Stunden auf 220° eine in weißen Blättern Eryftallifirende Sub⸗ 
ftanz, welche mit Salzſäure und Pikrinſäure Salze liefert, zu erhalten, die fid) 
als ein Amidophenanthren erwied. Durch Eliminiren der N Hg-Gruppe konnte 
er daraus Phenanthren gewinnen. 

Intereflant ift das Berhalten des Cumarons beim Durchleiten feiner 
Tämpfe für fid) oder in Gemeinſchaft mit anderen durch ein glühendes Rohr. 
Cumarondampf wird beim Paffiren eines rothglühenden Eifenrohres nicht zer- 
jest; gemifcht mit Benzolbampf bildet fich aber Phenanthren: 


1) Ber. d. deutſch. chem. Gel. 1895, ©. 1331. — ?) D. R.⸗P. Rr. 53792 
der Chem. Fabrils-Actien= Geh, zu Hamburg; Ber. d. deutſch. dem. Gel. 1891, 
Ref., S. 233. — °?) Ber. d. deutſch. chem. Bei. 1892, S. 2409. — *) Ibid. 1891, 
Ref., S. 114; Am. Chem. Journ. 13, p. 29. — ; Gazz. chim. 20, 607; Ber. 
d. deutſch. hen. Gel. 1891, Ref., S. 369. 
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GH,—CH, +0 H, = C,H, 
Ö eH, 
Naphtalindampf und Cumaron liefern ebenfo glatt Chryfen: 
GH—-06H, + CoH; = CH, GH, + H,0. 
0o/ Nc.H; 


Das Cumaron fpielt alfo wahrſcheinlich bei der Bildung diefer Kohlenwafler: 
ftoffe des Steinkohlentheers eine wichtige Rolle, und es können diefelben mit 
Bortheil daraus dargeftellt werden. 

Das Baracumaron dient für fi ober in feinen Auflöfungen zum 
Waflerdichtmachen von Stoffen, Papier, Holz ꝛc. Es kann aus dem cumaron- 
haltigen Theerbl direct abgefchieden werden, wenn man diefes mit 10 Proc. 
concentrirter Schwefelfänre oder einer anderen Mineraljäure, wie Salzfäure, 
tüchtig durchichlittelt und nach kurzer Ruhe von der Säure trennt. Nach dem 
Waſchen mit Wafler und Entfäuern mit Alkali wird deftillirt, wobei das Para- 
cumaron in Form eines mehr ober weniger gefärbten Harzes von mufcheligem 
Bruch zuritdbleibt. 


GH, +H,0. 





Methylcumarone 


find bis jetzt im Steinfohlentheer noch nicht nachgewiefen worden, doc) ift ihre 
Anmejenheit in den höheren Theerölfractionen fehr wahrfcheinlih. R. Stoer- 
mer!) bat die folgenden fynthetifch dargeftellt und näher charakterifirt. 

a) 


7 PN 
psMethylcumaron, Hs · C Is y°H farblofes Del von 
CH 


fohlenwaflerftoffartigem Geruch; Siedepunft 197 bis 1999, fpecif. Gew. 1,0467 
bei 15°, färbt fich mit Schwefeljäure dunkel rothbraun. 
(1) 


6) r’N 
m-Methylcumaron, CH,. — ya im Geruch mır wenig 
cH/ 


vom vorigen verjchieden; Siedepunkt 195 bis 196°, fpecif. Gew. 1,056 bei 16°. 
(1) 


0) 
N 
H, con L CH, farblojes, angenehm 
riechendes Del vom Siedepunkt 190 bis 191°. 
m-p- Dimethylcumaron, ſchwach gelb gefärbtes Del von angenehmen 
Geruch; Siedepunkt 2219, fpecif. Gew. 1,060 bei 15%. Färbt fi mit 
Schwefelfäure borbeaurroth. 


(6) 
o-Methyleumaron, CH,.C, 


1) Ber. d. deutſch. dem. Gef. 1897, S. 1700. 
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o⸗Pp⸗Dimethylcumaron, ſtark lichtbrechendes, intenſiv riechendes Del 
vom Siedepunkt 221 bis 2220, ſpecif. Gew. 1,036 bei 160. Färbt ſich mit 
Schwefelſäure methylviolett. 

o⸗m⸗Dimethylcumaron, Siedepunkt 2160, ſpecif. Gew. 1,041 
bet 160, färbt concentrirte Schwefelfänre erſt violett, dann tiefblau. Mit 
Waſſer tritt Entfärbung ein. 

Trimethylcumaron, farblofes Del vom Siedepuntt 236°, erftarrt in 
der Kälte zur feberartigen Kryſtallen, die ſchon unterhalb 189% wieder ſchmelzen. 
Specif. Gew. 1,0205 bei 21%. Seine Conftitution ift: 


() 


a on / ON 
p⸗Aethylcumaron, O. Hs · E.( y°H ſtark Tichtbrechendes 
CH 


Del vom Siedepunft 217 bis 218°, färbt ſich mit Schwefelſänre bläulichrofa, 
dann blauſtichig roth; mit Waffer tritt Entfärbung ein. 


Schwefelhaltige Körper. 


Schwefelwaſſerſtoff, H,S, 
Schwefelammonium, (NH,)S, 
Schwefelchanammonium (Rhodanammonium), (NEH.)NOS, 
Schweflige Säure, SO,, Ä 


tommen jedenfalls im Theer vor, da fie regelmäßige Beftandtheile des Ammoniak⸗ 
wafiers bilden (vgl. Band II). 


Scmwefeltohlenftoff, CS,, 


ft von Bincent und Delahanal!) in ben Leichteft ſiedenden Theilen bes 
Rohbenzols aufgefunden und war aud) ſchon früher darin vermuthet worben, 
da er ja regelmäßig im Leuchtgafe auftritt. Specif. Gew. 1,272. Siebe 
yunt 47°. Watſon Smith hat ihn ebenfalls, und zwar bis zu 6 Proc, 
im Rohbenzol aus Londoner Gastheer gefunden. H. 2. Grevilles) Hat ihn 
in großem Maßftabe aus ber Schwefelcalcium»Reinigungsmafje der Gas« 
fabrifen dargeftellt. 

Die Beftimmung des Schwefelfohlenftoffs im Benzol gefchieht burch 
Scütteln einer geringeren Menge befielben mit altoholifchem Kali, wobei er 
ſich in Form von Xanthogenat ausfcheidet. Methoden hierfür Haben angegeben 


!) Compt. rend. 86, 340. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, p. 488. 
kunge⸗Köhzler, Steinkohlentheer. 14 


210 Eigenichaften der Theerbeitandtbeile. 


A. W. Hofmann!), Nidels2), Holland u. Phillips®), Biehringer*®) 
ud Shmig-Dumont’) Kine titrimetrifhe Methode zur Beſtimmung 
defielben gab in der allerneueften Zeit noch A. Goldberg). 

Der Nachweis des Schwefeltohlenftoffs im Benzol (und Thiophen) gelingt 
nad G. Minnuni’), E. von Meyer?), fowie Liebermann und Seye⸗ 
wig?) am beften durch Phenylhydrazin, mit welchem er fih zu unlös- 
lichem phenylfulfocarbazininfauren Phenyläydrazin verbindet. Das Verfahren 
kann gleichzeitig zum Entfernen deſſelben dienen. 


Kohlenoryfulfid, COS, 


ift zwar im Theer noch nicht direct nachgewiefen worden, dürfte aber jedenfalls 
darin anfgelöft vorfommen, dba die Bebingungen zu feiner Bildung gegeben 
find. Es ift ein farblofes Gas, deffen Geruch, an Kohlenſäure und ein wenig 
an Schwefelwaflerftoff erinnert, von jehr ſchwach faurer Reaction. Es ift 
höchſt Leicht entzündlich und giebt bei genügendem Sauerftoffzutritt Kohlenfäure 
und fchweflige Säure, bei beſchränktem Sauerftoffzutritt oder bei Abkühlung 
nur Kohlensäure und Schwefel: COS + O = CO, + S. 


Thiophen, C,H,S, 


wurde 1883 von Victor Meyer!) im Handelöbenzol entdeckt. Es ift bie 
Urfache gewifjer Yarbenreactionen, welche man bis dahin als harakteriftifc für 
das Benzol gehalten hatte, fo der Indopheninreaction Baeyer’s, der Claiſen'⸗ 
ſchen Keaction mit Glyorylfänre und der Laubenheimer'ſchen Reaction mit 
Phenanthrenchinon. Die Beobachtung, daß reines, aus natürlicher Benzoefäure 
dargeftellteß Benzol diefe Reactionen nicht zeigte, war bie Beranlaflung zur 
Entdedung des Thiophens. 

Das Thiophen ift ein nie fehlender Beſtandtheil des Steinfohlentheerbenzolß, 
in welchem e8 bi® zu etwa 0,5 Proc. enthalten ift und findet fi) aud) in ge- 
ringer Menge in den leichten Deftillaten des Braunkohlentheers 11). Die Ges 

"winnung des Thiophens aus bem im Webrigen reinen Benzol bafirt auf dem 
Umftande, daß e8 in concentrirter Schwefelfäure leichter löslich ft, als letzteres. 
Rohes, mit etwa 30 Proc. Benzol verunreinigtes Thiophen erhält man, wenn 
man 10 Thle. reinften Handelsbenzol® mit 1 Thl. concentrirter Schwefel: 
ſäure tüchtig agitirt, die erhaltene fchrwarze Säureſchicht mit Waſſer ſofort ver- 
dünnt und auf das Bleiſalz der Sulfofäuren verarbeitet. Dieſes, ein Gemenge 
von thiophenfulfofaurem und benzolfulfofaurem Blei, wird darauf mit einem 
Biertel feines Gewichts an Salmiak der trodenen Deftillation unterworfen, 


1) Ber. d. deutſch. chem. Gel. 1880, S. 1782. — ?) Chem. News 43, 148. — 
3) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 296. — *) Dingl. pol. Journ. 276, 78; 
Yourn. fir Gasbel. 1890, ©. 841. — °) „Chem.Ztg.“ 1897, ©. 487 u. 510. — 
°) Zeitſchr. f. ang. Chem. 1899, ©. 75. — 7) Gazz. chim. 21, 143. — °) Ber. 
d. deutſch. dem. Gef. 18, Ref., S. 627. — °) Ibid. 24, 88. — !°) Ibid. 16, 1465; 
Die Thiophengruppe, Braunfchweig 1888. — 1!) Ber. d. deutidh. dem. Gej. 28, 493. 
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wobei Rohthiophen übergeht. Schulze!) vereinfacht das Verfahren dahin, 
daß er das vom Benzol abgeſchiedene Säuregemiſch ſofort mit dem gleichen 
Volumen Waſſer verdünnt und das Rohthiophen daraus mit Dampf abtreibt. 
20 ccm Rohthiophen werben in 2 Liter Ligroin gelöft und mit 200 ccm con⸗ 
centrirter Schwefeljäure fo lange gefchüttelt, bis eine Probe der Ligroinfchicht 
die Indopheninrenction nicht mehr zeigt. Das Thiophen, welches im Webrigen 
durd das Bleiſalz, wie oben angegeben, abgejchieden wird, ift jegt rein. 

Bictor Meyer und Sandmeyer?) beobadjteten ferner die Bildung 
von Thiophen, wenn fie Aethylen⸗ oder Acetylengas durch fledenden Schwefel 
leiteten: 


CH — 
sl +. = | BEB S 4 0. 
CH CH CH 
NY 
S 
Die in biefer Formel wiedergegebene Structurformel des Thiophens findet 


Betätigung in der dur) Bolhard und Erdmann?) ausgeführten Syntheſe 
aus bernfteinfaurem Natron und Phosphortrifulfid: 


CH——CH, CH—CH 
— | | 

C0.0H CO.0H CH CH 
Y 


Thiophen ift aud) aus einer ganzen Reihe anderer Körper durd) Einwirkung 
von Schwefelphosphor erhalten worden. Wichtig für die Erflärung der Bil- 
dung diefer Verbindung beim LTeuchtgasproceß ift die Beobadjtung von Victor 
Meyer und A. Calmt), daß es auch entfteht, wenn LXeuchtga® über glühen⸗ 
den Pyrit, ober Aethylſulfid durch glühende Röhren geleitet wird: 


CH,. ‚CE. CH=CH\_ 


Thiophen ift eine farblofe, Leicht bewegliche Flüſſigkeit vom Siedepunkt 84° 
und ſchwachem, wenig charakteriſtiſchem Geruch. Sein fpecifiiches Gewicht bei 
18° ift 1,062. Dit dem Benzol befigt e8 in feinen phyſikaliſchen und chemi⸗ 
ſchen Eigenjchaften die größte Achnlichkeit, welche, wie Liebermann?) beob- 
achtet hat, fogar foweit geht, daß es, wie biejes, mit Triphenylmethan und 
Dibrom = B-Naphtylorgd loſe Verbindungen, wie bie Kryftallbenzolverbindungen, 
eingeht, welche, längere Zeit an der Luft liegend, durch Tiophenverluſt undurch⸗ 
jichtig und porzellanartig werden. Die Xhiophenderivate leiten ſich vom 
Thiophen genau in derjelben Weife ab, wie die Benzolverbindungen vom Benzol, 
was auf den aromatischen Charakter ber cykliſchen Bindungsweife bei beiden 


zurückzuführen ift. 


1) Ber. d. deutſch. em. Gef. 18, 497. — *) Ibid. 16, 2176. — *) Ibid. 18, 
454. — *) Ibid. 18, 217. — °) Ibid. 1898, ©. 858. 
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Das Thiophen mifcht fich in jedem. VBerhältnig mit Benzol und Petrol- 
benzin; e8 ift unlöslich in Waller, dagegen in concentrirter Schwefelfäure Leicht 
mit tiefbrauner Farbe löslich. . Beim längeren Stehen zerjett fich diefe Löſung 
unter Entwidelung von ſchwefliger Säure. Durd) Ulkalien wird es nicht ver- 
ändert und läßt fih über Natrium unzerfegt deitilliren. Bon Salpeterfäure 
wird e8 in heftiger Reaction orydirt,. doch gelingt es unter geeigneten Be⸗ 
dingungen leicht, die Nitroverbindungen, und aus diejen die entſprechenden 
Amidoderivate darzuſtellen. 

Für das Thiophen charalteriſtiſche Farbenreactionen find folgende: Mit 
Iſatin und Schwefelfäure liefert e8 einen prachtvoll blauen Farbftoff, das 
Indophenin: 

Os H, N. O- 0,HS= (C,H,NO.S+H,0. 
Dit Phenylglyorylſäure giebt es einen violettrothen Farbſtoff von der Zu⸗ 
ſammenſetzung C,H; SO,. Phenanthrenchinon ruft einen Farbſtoff hervor, der 
ſich in Chloroform mit ſmaragdgrüner Farbe löſt. Benzil und Alloran er⸗ 
zeugen gleichfalls blaue Farbſtoffe. 

Eine empfindliche Reaction auf Thiophen iſt nach Liebermann!) 
Nitroſoſchwefelſäure oder Amylnitrit mit Schwefelfäure, welche beibe eine fchön 
blaue Färbung erzeugen. ALS paſſendes Reagens empfiehlt derſelbe reine engl. 
Scwefelfäure, welche mit 8 Proc. Nitrit unter Schütteln verfegt und fo lange 
an offener Luft ftehen gelaffen wird, bis fie 6 bis 7 Proc. Feuchtigkeit an- 
gezogen und ein großer Theil des Kaliumfulfats fich ausgeichieden hat. Um auf 
Thiophen zn prüfen, giebt man zwei bis drei Tropfen des Reagens in ein Probe: 
röhrchen und fchüttelt mit lccm des fraglichen Benzol. Bei Abweſenheit 
von Thiophen färbt fi) die an der Wandung des Glaſes fi ausbreitende 
Scwefeljänre lediglic) braun; bei Anwefenheit von Thiophen geht die Farbe 
alsbald in Grün und beim Scütteln im ein prachtvolles Blau über. Die 
Reaction ift bei größerem Thiophengehalt momentan, bei 2 bis 3 Proc. tritt 
fie nad) einigen Minuten ein und bei fehr geringen Mengen braucht fie 10 bis 
15 Minuten bis zur vollen Entwidelung. 

Methoden zur Entfernung und Beftimmung des Thiophens werden wir 
im fpeciellen Theile beiprechen. 

Methylthiophen (Thiotolen), O.ʒ HaS, wurde von Victor Meyer 
und ©. Kreis?) im Handelstoluol entdeckt; es verhält ſich zu Toluol wie 
Thiophen zu Benzol, und exiſtirt in zwei Iſomeren: 


u on CH, 
Il | I I 
CH C.CH, CH CH „ 
N Y 
a⸗Thiotolen B:Xhiotolen 


welche zufammen im Theertoluol vorkommen. Mit Schwefelfäure kann 
Thiotolen aus Toluol nicht ertrahirt werden, dagegen gelingt die Abſcheidung 


1) Ber. d. deutſch. chen. Gel. 1887, ©. 3281. — *) Ibid. 16, 1624 u. 2970; 
17, 787; 8. €. Schulze, ibid. 17, 2852. 
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mit Jod und Queckſilberoryd in ber Kälte, wobei Jodthiotolen gewonnen wird, 
das mit Natrium nnd abfoluten Alkohol reducirt wird. 

&%sThiotolen fiedet bei 112 bis 113° und liefert bei der Oxydation mit 
Permanganat die bei 126,50 fehmelzende &-Thiophenfäure. Verſetzt man es mit 
einer Löfung von Phenanthrendinon in Ei8effig und fügt unter guter Kühlung 
Schwefelſäure zu, fo tritt eine tief dunfelgrüne Färbung ein, welche nad) dem 
Berbiinnen mit Waſſer unter Vermeidung ftärkerer Erwarmung Aether pracht⸗ 
voll rothviolett färbt. 

&%» Thiotolen erhält man fyunthetifch nad) Fittig's Methode aus Jod⸗ 
thiophen, Jodmethyb und Natrium: 


C,H, JS +CH, I + 2Ns = (,H,(CH,)S + 2NaJ. 


Beweiſend für die Eonftitution berjelben ift die Synthefe von Kues und 
Paal!) aus Lävulinſäure und Phosphortrifulfid : 


\ — 
— 
Co CO.CH, CH (.CH,. 
Y 


B-Thiotolen fiedet ebenfall8 bei 1130, giebt aber bei der Oxydation 
mit Bermanganat die bei 136° fchmelgende P-Thiophenfäure. Es zeigt gleich- 
falls die Raubenheimer’fche Reaction, aber in anderer Nuance und mit dem 
Unterfchiede, daß die Yetherlöfung blau gefärbt wird. 

Synthetifch wurde das A-Thiotolen von Bolhard und Erdmann ?) durd) 
Teftillation von brenzweinfanrem Natrium mit ber doppelten Menge Phosphor: 
triſulfid in einer Ausbeute von 50 Proc. erhalten. Diefe Syntheſe ergiebt 
zugleich die Conftituttonsformel des -Thiotolens : 


C—C.CH; GH-0.08, 

| | — 

co Co CH CH 
N 


Die beiden Thiotolene zeigen ein ühnliches Verhalten wie das Thiophen, 
Tas Theerthiotolen fiedet conftant bei 1139 und befigt ein fpecififches Gewicht 
von 1,019 bei 180. 


Dimethylthiophene (Thiorene), C,H5S. 


Das Thioren (d. h. ein Gemiſch verſchiedener Iſomerer) wurde von 
K. E. Schulze?) aus Xhylolreinigungsſäure durch Deſtillation mit Waſſer⸗ 
dampf abgeſchieden und von Meffinger *) in reiner Form dargeſtellt. Später 
zeigten Kitt) umd befonders Keiſere), daß das Theerthioren fein einheit- 


1) Ber. d. deutich. dem. Geſ. 19, 555. — *) loc. cit. — °) Ber. d. deutſch. 
dem. Gel. 17, 2852. — *) Ibid. 18, 563 u. 1686. — *) Ibid. 28, 1807. — °) Ibid. 
29, 2560. 
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licher Körper iſt, ſondern aus mehreren Iſomeren beſteht. Es ſind vier 
Iſomere möglich, die ſämmtlich auf ſynthetiſchem Wege erhalten worden ſind: 
J. uU. 


CH—CH a CH, 
| | 
H,C.C C.CH, CH C.CH; 
Y N 
a=a=:Thioren a:B:Thioren 
II. IV. | 
CH—C.CH; H,C.C-—C6.CH; 
I | I | 
H,C.C CH CH CH 
NY NY 
S S 
a:B!sThioren B⸗B⸗ Thioxen. 


0%:%:Thioren erhielt Ruffi!) aus Jodthiotolen mit Methyljodid nach 
Fittig’s Methode. Die von Baal?) angegebene Synthefe aus Acetonylaceton 
durch Einwirtung von Schmefelphosphor ift beweifend für die Conftitution 
dieſes Thiorens als &-&sBerbindung: 
CH, —CH, CH—CH 
+ HS = l l . 
CH,.CO CO.CH; CH, .C C.CH; 
NY 


Leicht bewegliche Flüffigkeit von nicht unangenehmen Geruche und dem Siebe: 
punfte 135 bis 136%. Bei der Kaubenheimer’fchen Reaction zeigt es 
einen ftarf rothvioletten Ton. 
=: B1sThioren (Metathioren) ift von Zelinsfi) fynthetiih aus 
%s Methyllävulinfänre durch Deftillation mit Phosphorfulfid erhalten worden: 
CH,—CH .CH, CH—C.CH, 


| | 
CH, CO COOH CH,.C CH 
NY 


Es riecht perroleumartig und fiedet bei 137 bis 138%, Es zeigt dunkelviolette 
Värbung bei der Raubenheimer’fchen Reaction. 
%-B-Thioren (Orthothioren) ift von Baal und Büfchel‘) aus 
P-Merhyllävulinfänre erhalten worden: 
CH,.CH—CH, OB. OR 
— | 


| . 
CH, CO CO.OH CH,.C CH 
NY 


) Ber. d. deutſch. dem. Gef. 20, 1746. — 9) Ibid. 18, 2252, — ®) Ibid. 
20, 2018. — *) Ibid. 20, 2559; Grünewald, ibid. 20, 2586. 
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Sein Siedepunkt Tiegt bei 136 bis 137% und fein Geruch ift ähnlich dem des 
vorigen. Es giebt die Laubenheimer’fche Reaction mit rothoioletter 
Färbung. 

83⸗e8⸗Thioren erhielt Zelinskin) durch Deſtillation des Natronſalzes 
der ſymmetriſchen Dimethylbernſteinſäure mit Schwefelphosphor: 


CH,.CH——CH.CH, CH,.C—C.CH, 
| | — | 
CO.OH CO. OB CH CH. 

Y 


Stark lichtbrechende Flüffigkeit vom Siedepunfte 136 bi8 137°, von thiophen- 
artigem Geruche und auch die gleichen Neactionen wie Thiophen und feine 
Homologen zeigend. 


Tri⸗ und Tetramethylthiophen 


find als Begleiter des Steinkohlentheers bislang nicht beobachtet worden, finden 
fich aber zweifellos ebenfalls darin vor. Man kennt das 
CH; . C—C . CH, 


| 
0» ßB-B-Trimethylthiophen?), CH, .C Ya ‚ein ſtark Lichtbrechen- 
N 


des Del vom Siedepunkte 160 bis 163°, ſowie das aus diefem nad) ber 
Fittig’fchen Reaction hergeftellte 

Tetramethylthiophen ), C,S(CH3),, welches bei 182 bis 184° fiedet. 

Eine Reihe von fubftituirten Thiophenen mit längerer Seitentette, aud) 
folche mit aromatifchen Radicalen, hat man auf fynthetifchem Wege erhalten, 
aber gleichfalls noch nicht im Steinkohlentheer vorgefunden, doch ift e8 fehr 
wahrjcheinlich, daß derartige Abkömmlinge auch in den Höheren Fractionen 
angetroffen werben. 

Das Thiophen hat ſich, ähnlich wie da8 Benzol, als die Mutterfubftanz 
einer großen Körperclaſſe erwiefen, deren Angehörige auch in reicher Anzahl 
im Steintohlentheer vertreten fein bitrften. Wir nennen von diefen nur das 


cH/ \cH 
Biophen, , welches L. E. Lonvy!) durch die Reaction 
C H 
von Bolharb und Erdmann aus Thioglycolſäure, COOH—S—CH,— COOH, 


als widerlich riechendes Del vom Siedepunkte 165 bi8 170° erhalten bat. 


1) Ber. d. deutſch. dem. Gel. 21, 1835. — *) Zelinski, ibid. 20, 2025. — 
° Zelinsti, ibid. 21, 1887. — *) Journ. Chem. Soc. 62, 216; Ber. d. deutſch. 
dem. Gel. 1891, Ref., ©. 9. 
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a 
Dithiönyl, CH CH CH CH, weldes im Diphenyl aus Theer- 
NY y 
benzol gefunden wurde und ähnlich, wie Diphenyl aus Benzol, aus Thiophen 
entſteht, wenn die Dämpfe deſſelben ein glühendes Rohr paffiten 1). 

Es find drei Iſomere denkbar, von denen zwei, das @’-&» und P’-ß=Di- 
thisnyl, bereitS befannt find. Erſteres ſchmilzt bei 3303), letzterer bei 1320). 
a 

9 .1 | 
Trithyenyl, CH br CH CH CH CH, von Renardt) aus 
Y Y NV | 
Benzol- und Schwefeldampf erhalten, wenn dieſelben ein glühendes Rohr 
paffiren; ſchmilzt bet 147° und fiedet bei 357°. 


Thionaphten, GH,<% >CH, von Öattermann und Tod» 


hard) fonthetifch erhalten; naphtalinähnliche Blättchen, vom Schmelzpunfte 

30 bis 319 und dem Siebepunfte 220 bis 221° (Naphtalin — 218°) und 

ganz ähnlichem Geruch wie Naphtalin. Es ift analog dem Eumaron. 
CH—C—CH 


I Il 
- Thiophten, CH C CH, das eigentliche Naphtalin der Thiophen- 
NN 


8 8 
reihe, von Biedermann und Sacobfon®) erhalten; flüffig, nicht erftarrend, 
fiedet bei 224 bis 226°. 
Wahrſcheinlich wird man diefen Producten auch noch im Steintohlentheer 
begegnen. 
Mercaptane 


oder ähnliche fchweflige Körper von üblem Geruche finden ſich jedenfalls im 
Theer vor. Auch das Alliol, von dem Mansfield aus 50 Liter Theer 
30 bis 40 g erhalten haben wollte (Siedepunkt 70 bi8 80%), ift vielleicht ein 
Gemenge folcher Körper, obwohl man aud an Schwefellohlenftoff und andere 
-Körper denken könnte. Vohl) hat unter 80° fiedende fchwefelhaltige Körper 
im Rohbenzol aufgefunden: 


Methylmercaptan, CH, .SH, fiedet bei 20°, 

Schwefelmethyl, (OH,) S, » nn 41°, fpecif. Gew. 0,845, 
Aethylmercaptan, CHH,.SH, „ „ 36%, „ „ 0,831, 
Schwefeläthyl, (C5H,)sS, "9%, „ „0,825, :c. 


1) Schmidt und Schultz, Ber. d. deutſch. dem. Gel. 17, 789. — *) Eber: 
hard, ibid. 27, 2919. — ®) Ibid. 27, 1741. — *) Compt. rend. 112, 49; Ber. 
d. deutich. dem. Gej. 1891, Ref., S. 302. — °) Ber. d. deutih. chem. Gel. 26, 
2808. — °) Ibid. 19, 2444. — 7) Dingler’3 Yourn. 168, 49. 
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Freier Schwefel 


ift von Kehlftadt?) in den Deftillaten vom Steintohlentheer aufgefunden 
worden. Derſelbe ift wohl aus SO, und H,S unter Mitwirkung des Waſſers 
entftanden. 


Stidftoffhaltige Körper. 
A. Bafifde, 
Ammonial, NH,, 


ift fhon ©. 209 erwähnt. als Schwefelammontum und Schwefelcyanammonium. 
Es kommt namentlich aud) als kohlenfaures Ammoniak vor und bildet den wefent- 
fihften Beſtandtheil des Gaswaſſers. Farbloſes Gas von dem !bekannten 
ſtechenden Geruch, ſpecif. Gew. 0,5888 (1 Liter bei 0% und 760 mm Druck 
wiegt 0,7635); verdichtet fic bei — 40° zu einer Flüſſigkeit, welche bei — 70° 
erftarrt. Seine leichte Löslichkeit in Wafler, die ſtark baſiſchen Eigenſchaften 
dieſer Löoſung ꝛc. find allgemein bekannt. Genaueres im II. Bande. 


Subftituirte Ammoniake 


der Fettreihe kommen wahrſcheinlich im Ammoniakwaſſer und daher auch im 
Theer ſtets vor. Es ſeien hier nur die Siedepunkte ꝛc. der unteren Glieder 
angegeben. | 
Methylamin, NH, (CH,). Gas. 1 Bol. Wafler abforbirt bei 12° 
1040 Bol. davon; brennbar; Geruch fiichartig und ammoniakaliſch. 
Dimethylamin, NH(CH,),, fiedet bei 8 bis 99; Teicht löslich in 
Waſſer. Geruch ftart ammoniakaliſch. 
Zrimethylamin, N(CH,), fiedet bei 9,39; Teicht loslich i in Wafler. 
Geruch nad) Ammoniak und Heringslate, in welche eß reichlich vorkommt. 
Aethylamin, NH,(C,H,), ſiedet bei 18,70; leicht löslich. 
Diäthylamin, NH(CO, H,),. Siedepunkt 57,50, leicht löslich. 
Triäthylamin, N(C, He)z. Siedepunkt 91°, ſchwer löslich in Waſſer. 
Die höheren Glieder und äußerſt zahlreich gemiſchten Amine können hier 
nicht berührt werden. Vergl. über das Vorkommen jubftituirter Ammoniake 
im Steinkohlentheer auch Köhler, Dingl. polyt. Journ. 1889, def 2. 


Gefpitin, C, HN, 


ift eine Bafe von unbelannter Conftitution, iſomer dem Amylamin (weis 
gleichen Siedepunkt hat). Gefunden von Church und Owen. Siedepunkt 95°. 
Farbloſes Oel von tarfem, aber weniger unangenehmem Geruche als Amyl⸗ 
amin; leicht löslich in Waſſer, aber nicht in concentrirter Natronlauge. Leichter 
als Bafler. Churd und Owen vermuthen darin ein dreiwerthiges Radical 
(C;H,3)". Fritzſche glaubt e8 im Steintohlentheer aufgefunden zu haben; 


1) Ber. d. deutich. hem. Gel. 1880, S. 1345. 
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aber Goldſchmidt und Konftam halten Fritzſche's Ceſpitin fiir ihr Pyridin⸗ 
hydrat (f. unten). Hiermit ſtimmen auch die in Lunge's Laboratorium ge- 
machten Beobachtungen überein. 


Anilin, CH, .NH,. 


Syn. Phenylamin, Amidobenzol ꝛc. Entdedt 1826 von Unverborben, 
im Steinfohlentheer 1834 von Runge (von ihm als Kyanol bezeichnet) . 
Waflerhelle, aber fehr leicht gelb, dann roth oder braun werdende Flüſſigkeit 
von ſchwachem, eigenthitmlichem Geruch und brennendem Geſchmack. Erftarrt 
bei — 8° (nad) Anderen noch nicht bei — 20°) und fiedet bei 182°, der 
Dampf ift brennbar. Specif. Gew. bei 15° 1,0270. 8 befigt giftige Eigen- 
ſchaften, namentlich für Heinere Thiere. Wafler löft etwa 3 Proc. (in ber 
Hite 6 Proc.) davon, und e8 nimmt jelbft etwas Waller auf. In Alkohol, 
Aether, Aceton, Schmwefellohlenftoff, Kohlenwafferftoffen 2c. ift es leicht löslich. 
Es löſt Schwefel, Phosphor, Campher, Colophonium reihlih auf. Die 
wäflerige Löſung befist nur ſchwach alkafifche Eigenschaften und bläut nicht 
einmal Lackmuspapier, aber in der Hite treibt e8 Ammoniak aus defien Salzen 
aus, während es in ber Kälte von Ammoniak aus feinen eigenen Salzen aus» 
geichteden wird. Sehr dharafteriftiich find feine Reactionen mit Chlorfalt 
(violett) und mit Kaliumbichromat und Schwefelfäure (blau). Seine wäſſe⸗ 
rigen Löſungen fcheiden aus den Salzen bes Eifens (Oryduls und Oryds), 
Zints und Aluminiums die Bafe ad. Mit den Mineralfäuren bildet e8 in 
Waſſer und Alkohol Teicht lösliche Salze, welche gut Fryitallifiren. Im ganz 
reinen Zuftande find diefe weiß, röthen ſich aber leicht an der Luft und nehmen 
einen ſchwachen Gerud an. 

So wichtig das Anilin ift, wenn e8 aus dem Steinfohlentheerbenzol durch 
Nitrobenzol hindurch fonthetifch gewonnen wird, um die Baſis einer enormen 
Varbftoffinduftrie abzugeben, jo wenig bedeutend ift fein directes Vorkommen 
im Theer. Hier ftellt e8 nur eine Verunreinigung der Kohlenwaflerftoffe vor, 
welche durch Waſchen mit Säure entfernt werden muß; auch ift wohl kaum 
daran zu denfen, die unbedeutende Menge, welche davon im Theer vorkommt, 
mit Gewinn zu exrtrahiren. Der von früheren Beobachtern aus Steinfohlen- 
theer gewonnene baftjche Körper, welcher die Heactionen des Anilins ergab, 
enthielt vermuthlich nur fehr wenige Procente wirkliches Anilin. 

Nach Watfon Smith!) kommt Anilin in allen Deftillaten bes Stein» 
toblentheer8 vor, am meilten jedoch (wie man von vornherein, nad) feinem 
Siedepunfte, annehmen wird) in dem „Leichtöle“ von 0,900 bi8 1,000 fpecif. 
Gewidt. 

Die Homologen bes Anilins (Tolnidine 2c.) find bisher nicht als 
directe Beftandtheile des Steinkohlentheers nachgewielen worden, kommen aber 
wohl jedenfall® auch darin vor. 


!) Journ. Chem. Soc. 1874, p. 858. 
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Pyridinreibe. 


Umfaßt eine Anzahl bafifcher Körper von der Formel Ca Han-sN, vom 
Pyridin bis zum Viridin. Sie find cdharakterifirt durch den „Pyridinkern“, 
welcher dem Benzolfern völlig analog ift, aber an Stelle einer dreiwerthigen 
CH-©ruppe ein Stidftoffatom enthält. Sie kommen hauptſächlich in dem 
Theile des rohen Steinlohlentheeröles vor, welcher ein fpecififches Gewicht von 
0,890 bis 0,900 befist. Diefe und die Chinolinreihe find fehr wichtig ge- 
worden, feitbem e8 erwielen worden ift, daß die natürlichen Alkaloide Pyridin- 
derivate find und feitdem einige für die Medicin hoch bedeutende Verbindungen, 
3. D. Ihallin, auf ſynthetiſchem Wege aus Körpern diefer Reihen dargeftellt 
worden find. 

Hofmann!) hat ald Gruppenreaction für die Pyridinkörper den. charakte⸗ 
riftiichen ſtarken Geruch, welchen fie beim Erwärmen mit Jodmethyl und Aetz⸗ 
tali geben, hervorgehoben. Durh Einwirkung von Ammoniumfulfat auf 
Glycerin erhielt Stöhr?) Pyridin neben einer ganzen Reihe der anderen, im 
Folgenden befchriebenen Bafen. 


Pyridin, C5HsN. 


Entdeckt von Anderfon im Knochentheer, von Greville Williams im 
Steintohlentheer. Häußermann (Privatmittheilung) fand bis 0,1 Proc. davon 
in läuflichem 50 proc. Benzol und bi8 0,25 Proc. in dem aus diefem dar⸗ 
geftellten Zoluol. Wie Ahrens und Dennftedt®) gezeigt haben, ift das 
Pyridin auch ein Begleiter des Leuchtgajes und nad) Rofenthal*) findet e8 
fit) auch im Brauntohlentheer (6000 kg leichtes Rohöl gaben 10 kg Rob: 
bafen, aus welchen 200 g Pyridin gewonnen werden konnten). Pyridin fanden 
ferner E. Tooft’) in den über 100° fiedenden Antheilen des Holztheeröls 
neben Iſoamylalkohol, und 2. Haitinger‘), fowie A8b6th”) in manchen 
Sorten technifchen Amylalkohols, in welchem es fich wahrjcheinlich durch An⸗ 
brennen ımd Verkoken der Maifche während der Deftillation gebildet hat. 
A. Monari und 8. Scoccianti?) wiefen es unter den Nöftprobucten des 
Kaffees nah; 12kg Moccakaffee lieferten beim Exrhigen auf 2600 40 ccm 
Pyridin. 

An einer Syntheſe des Pyridins mit nennenswerther Ausbeute fehlt 
es bisher. Bon Wichtigkeit fr die Erkenntniß des Zuſammenhanges zwiſchen 
Pyrrol und Pyridin ift die Ueberflihrung des erfteren in letzteres durch Erhitzen 
mit Kalinmalloholat und Methylenjobid, welde Dennftedbt und Zimmer⸗ 
mann?) gelungen ift. 


1) Ber. d. deutſch. em. Bei. 1881, ©. 1497. — 2) Yourn. f. pr. Chem. 43, 
153. — °) Jahrb. d. Hamb. wiſſenſch. Ant. IX; Ber. d. deutſch. dem. Gef. 1894, 
©. 601. — *) Chem.Zig. 1890, S.870. — °) Ber. d. deutſch. dem. Gel. 1898, Ref., 
&.710. — 9) Sigungsber. d. Alad. d. Wiflenid. Wien 1882, Heft Juli. -— 7) Chem.⸗ 
Ztg. 1889, ©. 871. — °) Gazz. chim. 25, [1}, 115; Ber. d. deutſch. chem. ei. 
1895, Ref., ©. 829. — ?) Ber. d. deutſch. em. Gef. 1885, S. 8317. 
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| CH 
| HO/ \CH 
Das Pyridin hat die Conftitution und befigt als Mutter- 
0 H \ CH | 


N 
jubftanz einer großen Reihe wichtiger Körper ein hervorragendes Intereſſe. 
Es ift eine farblofe, bewegliche Flüſſigkeit von fehr durchdringendem Geruche. 
Siedepunft 116,7 (Anderfon) oder 115% (Thenius); fpecif. Gew. bei 0° 
0,9858. Miſchbar mit Wafler in allen Berhältniffen, wird von Kali oder - 
Natron wieder ausgefchieden. Bläut rothen Lackmus, giebt weiße Dämpfe mit 
Salzſäure, fällt in der Kälte Zink, Eiſen⸗,, Thonerder, Manganſalze. Wider⸗ 
fteht der Einwirkung von rauchender Salpeterfänre und Chromſäure. Es 
bildet mit den Säuren beftändige und in Wafler und Allohol Teicht Lößliche 
Salze, welche fich bei 1009 abdampfen laffen und an der Luft faum braun 
werden. Goldſchmidt und Conftam!) fanden in bem aus Steinfohlentheer 
abgefchiedenen Bafengemenge eine Molecularverbindung von Pyridin und Waller, 
C,H,N, 3H;0, vom fpecif. Gew. 1,0219, Siedepunkt 92 bis 930%, dem 
Pyridin ähnlich riechend, welche vielleicht da8 fogenannte Cefpitin ift (ſ. o.). 


Picolin, GH, N = G,H,.CH;.N. 


Syn. Oborin; ifomer mit Anilin. ntbedt von Unverdorben im 
Knochenöl, von Anderjon im Steintohlentheer. Farbloſe, bewegliche Flüffig- 
feit von durchdringendem Geruche. Siedepunkt 135°; fpecif. Gew. bei 0° 
0,9613 (Anderfon), bei 220 0,983 (Thenius). Löslichkeit, bafifche Eigen- 
ichaften umd Salze denen des Pyridins ganz ähnlich. Das Steinkohlentheer- 
Picolin ift theilweife &-Picolin, d. i. Orthomethylpyridin (Goldfchmidt und 
Conftam), theilweife 7» Picolin (R. E. Schulze, Ber. d. deutſch. dem. Geſ. 
1887, ©. 413). 

J. Mohler?) konnte außer den genannten auch das B+-Picolin darin 
nachweifen, womit alle drei möglichen ifomeren Monometdylpyribine als im 
Theer vorkommend erkannt find. &-Picolin fanden Einhorn und Gilbody ’) 
auch im Theer des bituminöfen Schiefers von Meſſel. 


Lutidine, G,H,N. 


Das erfte Lutidin wurde 1851 von Anderfont) aus Thieröl iſolirt. 
Später wurden Bafen der gleichen Zuſammenſetzung noch von Williams?), 
Dwen und Chur 6) und Thenins”) unter den Deftillationsproducten von 
bitumindfem Schiefer, Torf und Steinkohle gefunden und mit erflerem für 
identiſch gehalten. Erſt aus den Arbeiten von Ladenburg und Roth, Lunge 


1) Ber. d. deutſch. em. Gef. 1883, ©. 2976. — *) Ibid. 21, 10. — *) Did. 
1893, ©. 1414. — *) Transact. of the Royal Soc. of Edinb. 20, 247. — °) Chem. 
Soe. Qu. [3], 7,97. — *) Phil. Mag. [4], 20, 110. — 7) Inaug.«Diff. Göttingen 1861. 
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und Roſenberg, K. E. Schulze, ergab ſich, daß dieſe Baſen keineswegs ein⸗ 
heitliche Körper, ſondern das Gemenge einer Reihe von Iſomeren ſind. 
Man unterſcheidet zwei Reihen iſomerer Lutidine: Dimethylpyridine mit 
ſechs und Aethylpyridine mit drei Iſomeren. 


Dimethylpyridine. Von den theoretiſch möglichen ſechs Ifomeren find 
nur fünf befannt. 


BP | 
= «Rutidin, CH,® JcH,’ fontHetifch erhalten, von Runge und 


N 
Rofenberg!) und K. E. Schulze‘) aus Steinkohlentheerbafen iſolirt. 
Pfeffermüngartig riechende Flüffigkeit vom Siebepunft 142%. Bon Einhorn 
und Gilbody?) aud im Theer der bitumindfen. Schiefer von Meſſel 
gefunden. 


&sy-Rutidin, ſynthetiſch erhalten, findet ſich nach Lunge und Roſen⸗ 
berg, K. E. Schulze, ſowie F. B. Ahrens?) neben dem vorigen im Stein⸗ 
tohlentheeriutibin. Farbloſe, nach friſch gefchnittenen Gurken riechende Flüſſig⸗ 
feit vom Siedepunft 156 bis 157°. 


a B’sRutidin. Noch, nicht ſynthetiſch dargeitellt, doch von Lunge und 
Roſenberg durd; fein Orybationsproduct (der Cinchomeronſäure) ficher in der 
zwiſchen 150 bis 1709 ſiedenden Fraction der Steinkohlentheerbajen nad) 
gewiefen. 


B-y-Rutidin. Noch nicht fynthetifch dargeftellt, von F. B. Ahrens t) 
aus Theerpyridinbafen als farblofes, auf Waſſer jchwimmendes Del von nicht 
unangenehmen Geruche und dem Siedepunkt 163,5 bis 164,5° (corr.) erhalten. 
Schwer Löslich in Wafler, beim Erwärmen ſich wieder ausjheien, Liefert 
bei der Oxydation Cinchomeronſäure. 


B:P'=-Rutidin. Synthetiſch erhalten als wafjerhelle, ftart lichtbrechende 
Flüſſigkeit vom Siedepunkt 169 bis 1700 und milden, angenehmem Geruche. 
Liefert bei der Oxydation Dinicotinſäure. 


Aethylpyridine. Sämmtliche drei Iſomere find bekannt und auf 
fonthetifchen Wege dargeſtellt. 

Das einzige von Thenius und von Oechsſsner be Coninck (Bull. Soc. 
Chim. 43, 252) im Steinfohlentheer gefundene Aethylpyridin ift eine farblofe, 
ut Waſſer mifchbare Tlüffigkeit vom Siedepunkt 153,5 bis 154,5° und 
vom fpecif. Gew. 0,9443 bei 00%. Es liefert bei der Oxydation Iſonicotin⸗ 
ſäure und wäre daher das Y-Aethylpgridin. Lunge und Rofenberg bezwei« 
feln die Zuverläffigkeit diefer Angaben. Der Siedepunkt bes ſynthetiſchen 
y⸗Aethylpyridins liegt bei 164 bis 166°. 


1) Ber. d. deutſch. em. Bei. 1837, ©. 409. — *) Ibid. 1898, ©. 1414. — 
2) Ibid. 1895, ©. 795. — *) Ibid. 1896, ©. 2999. | 
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Collidine, Cz HiN. 


Die Theorie läßt 22 Iſomere zu, nämlich 3 Propyl⸗, 3 Iſopropyl⸗, 
6 Trimethyl- und 10 Methyläthylpyridin. Wir führen nur die bis jest 
im Steintohlentheer gefundenen hier auf. 
CH, 


N 
Symmetriſches Trimethylpyridin, ( om, ‚von Mobler!) 
MA 


bereit8 1888 im Steinkohlentheerbaſengemiſch entoch und fpäter auch von 
Ahrens?) daraus abgeſchieden. Warblofe, ſtark alkaliſch reagirende Flüſſigkeit 
vom Siedepunkt 171 bis 172° (corr.). In kaltem Waſſer leichter löslich als 
in warmem. Iſt auch fynthetifch erhalten worden. 

C.CH, 


HC C.CH; 

X: BsysTrimethulpyridin, „fand F. B. Ahrens) 

H,C.C CH 

N 

im Steintohlentheerbafengemijc) als wenig in Waſſer [ösliches Del von würzigem 
Geruche. Es iſt leichter als Waſſer und ftebet zwifchen 165 bis 168%. Bei 
der Oxydation mit Permanganat Liefert es Berberonfäure (+ Y =» B +» Pyridin 

tricarbonfänre), woraus ſich feine Conftitution ergiebt. 


PBarvoline, HN. 


Der Theorie nad) find 54 Iſomere möglich), von denen aber nur 6 
befannt find. Auf Grund der Unterfuhung von Dürkopf ımd Göttſch) 
ſcheinen im Steinkohlentheer nur Tetramethylpyridine vorzufommen. Thenius 
wollte im Steinkohlentheer ein PBarvolin (Siedepuntt 1889) entdeckt haben, 
weldhes aber von Ahrens) nicht gefunden werden konnte. Dagegen gelang 
ihm die Abſcheidung bes 

C—CH, 


H,C— —CH, 
Benahbarten Tetramethylpyridins, ‚ 
| H \ CH; 


als wafjerhelle, in Wafler etwas losliche Flüſſigkeit von nicht unangenehmem 
Geruche und dem Siedepunkt 232 bis 2340. Die Baſe liefert bei der Oxyda⸗ 
tion mit Permanganat &-ß«y:ß'-Byridintetracarbonfäure. 


1) Ber. d. deutſch. em, Gel. 1888, ©. 1006. — *) Ibid. 1895, ©. 795. — 
”) Ibid. 1896, ©. 2999. — *) Ibid. 1890, S. 1110. — °) Ibid. 1895, ©. 79. 


Chinolinreihe. 223 


Coridin, C0H,; N. 


Entbedt von Thenius. Farbloſe Flitfjigkeit von ſchwach lederartigem 
Geruche; fiebet bei 211°, wird bei — 17° noch nicht feft; fpecif. Gew. (bei 229%) 
0,974. Schwer löslih in Waller, leicht in Alkohol, Aether ꝛc. Giebt kry⸗ 
ſtalliniſche Sale. 

Ahrens gelang es nicht, diefe Bafe im Steinkohlentheer aufzufinden; die 
von Thenins abgefchiedene Flüſſigkeit war daher wahrjcheinlich ein Gemiſch 
verjchiedener anderer Bafen. Dagegen hat Zaloziedi!) aus ber bei der Ver⸗ 
arbeitung des Erböles von Boryslaw erhaltenen Abfallfänre eine Baſe von ber 
Zufammenfegung des Coridins (oder defien Tetra= oder Herahydritr) abge- 
fchieden, deren Vorkommen für die Theorie der Erbölbildung beachtenswerth ift. 


Rubidin, CıHırN. 


Entdedt von Thenins. Farblojes Del von ſchwachem Geruche, Siede- 
punkt 230°, wird bei — 17° did; unlöslich in Waſſer, leicht löslich in Alkohol, 
Aether ꝛc. Specif. Gew. bei 22% 1,017. Es fällt noch einige Oxyde aus 
ihren Salzen. Seine Salze find ſchwer Tryftallifirbar und färben ſich an der 
Luft röthlich; Chlorkalk färbt es rofa; es färbt mit Salzſäure befeuchtetes 
Fichtenholz rot. 

Biridin, C,sH,N. 

Entdedt von Thenius. Gelbliches Del von ſußlich aromatifchem Ge⸗ 
ruhe, Siedepunkt 251°, bei — 17% noch nicht feft. Färbt fich nicht an ber 
Luft; in Wafler jehr wenig löslich. Specif. Gew. bei 22° 1,024. 

Auch die beiden zuleßt genannten Bafen konnten von Ahrens bei feinen 
eingehenden Unterſuchungen des Theerbafengemifches nicht wieder aufgefunden 
werden; ihre Eriftenz wird man daher bis auf Weiteres bezweifeln müſſen. 


Chinolinreihe. 


Diefe enthält einen an einen Benzolkern angelagerten Pyridinkern. Sie 
{ft zuerft von Greville Williams?) genauer ftudirt worden, weit mehr 
aber noch in neuerer Zeit, feitdem einige ihrer Glieder ſynthetiſch dargeftellt 
worden find. 

Ueber die Sonftitution des Chinolins und feiner Ablömmlinge hat zuerft 
Körner?) die Anficht ausgefprochen, daß diefelben als Naphtalinderivate zu 
betrachten find, in deren Kern eine CH»©ruppe durch Stidftoff vertreten ift: 
CH CH 


CH CH 


CH CH 
CHN 
Naphtalin Chinolin. 


1) Monatsh. f. Chem. 1892, ©. 498; Ber. d. deutſch. chem. Geſj. 1892, III, 
€. 782. — *) Journ. Chem. Soc. [2] 1, 375. — °) Gazz. chim. 11, 548. 
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Für diefe Hypotheſe fprechen die Syntheſen aus Allylanilin und Hydro⸗ 
carboftyril, fowie die Thatjache, daß Chinolin bei der Oxydation unter ges 
wifien Bedingungen unter Sprengung des Berizolfernes eine Pyridincarbon- 
fäure liefert, welche der Phtalfäure entſpricht. Neuerdings neigt man auch 
der Anſicht zu, daß der Stickſtoff im Chinolinkern mit zweien feiner Valenzen 
an bie benachbarten, und mit der dritten an das gegenütberliegende Kohlenftoff- 


atom gebunden ift: 
4 
{Y \ 
x \ —2 
ı N 


Bon Wichtigkeit find folgende Synthef en der Chinoline und ihrer Derivate: 


1. Synthefe von Straup!) aus Glycerin, Nitrohenzot und Schwefel⸗ 
ſäure: 


C,H,NH, + OCH-CH-CH. = 0+ CB. N-CH-CH—CH, 


Anilin " Glycerin Acroleinanilin. 
CH 
{ N HH Sl Y‘ 
ar 


2. Syntheſe von Döbner und Miller?) aus Anilin und Paralbehyd 
mit Salzſäure: 


CG,H,.NH, + 2C,H,O = (GH; (CH,)N + 2H,0 + H, 
Chinaldin. 


3. Syntheſen von Sriedlaender?) a) aus Amidobenzafdehub mit 
Acetaldehyd und Natronlauge: 


CoH CH, CH.OH-—CH, 
CH, + | = GH 
NN,  CoH Sn, con 
CH—OH—-CH, CH—CH 
GH | = GH | + 2 H,O 
NH, COH — 


Die Waſſerabſpaltung könnte auch im Sinne der neueren Anſicht über 
die Conftitution des Chinolins folgendermaßen erfolgen: 


ı) Monatsh. f. Chem. I, ©, 317; II, ©. 141. — *) Ber. d. deutich. dem. 
Gej. 14, 2812; 15, 3075; 16, 2464. — °) Ibid. 15, 2573; 16, 1834. 
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H 
CH—OH—CH C—CH 
Ce —* = GC ul 1 
NH, COH N—CH 
b) ans Amidobenzaldehyd mit Aceton und Natronlauge: 
COH CH; ⸗ CH=CH 
G, u + | = GH, X 
NH, CO—CH; N==C.CH, 


4. Syntheſe von Knorr!) aus Anilin und Xcetefjigäther unter Waſſer⸗ 
abjpaltung: 


OH 
| 
CH,—C—CH,—CO0H SCH 
= GE | 
N—C,H, N=C—CH, 


Chinolin oder Xeufolin, C,H;N. 


Entbedt von Runge 1834. Lange Zeit glaubte man, daß das im 
Eteintohlentheer gefundene „Leufolin* mit dem aus Cinchonin erhaltenen 
„Chinolin“ nur ifomer jet, bis Hoogewerf und van Dorp?) ihre Identität 
bewieſen. Es fiedet bei 239 bis 240° und hat ein fpecififches Gewicht von 
1,081, durchdringenden Geruch und brennenden Geihmad. In Wafler ift es 
wenig, in Alkohol und Aether leicht löslich. Charakteriftifch für das Chinolin 
ift fein Verhalten gegen Kaliumqueckſilberjodid, mit dem es einen gelblichweißen 
Niederichlag erzeugt, der fih auf Zuſatz von Salzſäure in bernfteingelbe 
Nadeln verwandelt. Die Reaction tritt auch bei einer Verdünnung von 
1:3500 ein. 

Synthetiſch zuerft von Baeyer) aus HYdrocarboftyril erhalten: 


y° HB,—CH,—CO CH—-CC—CCl 

CH C,H — 

6 DNR Hy —ñNi 8 \y _— 
Oydrocarboftyril Dichlorchinolin 


CH—CH—CH 
⸗ 


—— 


Chinolin. 


Neuerdings iſolirte es auch Döbnert) aus der zwiſchen 235 bis 2450 
fiedenden Fraction des Baſengemiſches aus Braunkohlentheer, wodurch ein 
neuer Beweis für die Analogie der Beſtandtheile des Braunkohlentheers mit 
denen des Steinkohlentheers erbracht ift. 


1) Ber. d. deutſch. dem. Gel. Ibid. 16, 2695. — *) Ibid. 1883, ©. 425. — 
) Ibid. 12, 1320. — *) Ibid. 1895, ©. 106. 
Lunge-Köhler, Gteinkoblentbeer. 15 


Ce 
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Iſochinolin, C5H;N, 


wurde von Hoogemwerf und van Dorp zugleich mit bem vorigen aufgefunden; 
fiedet bei 236 bis 237°; ſchmilzt bei 18 bis 23°. 

Eine Reihe von Altaloiden, wie Papaverin, Hydraftin, Narcotin und 
Morphin find als altylirte Derivate des Iſochinolins, bezw. feines Tetra⸗ 
hydrürs erfannt worden. 


Methylchinoline (Chinaldine), CoH,N. 


Die Theorie läßt. neun Ifomere zu, die zum größten Theil ſynthetiſch 
erhalten worden find. Bon den im Benzolfern jubftituirten fcheinen bis jest 
unter den Producten phrogener Zerfegung noch feine gefunden worden zu fein. 


£ 
%sMethylchinolin (Chinaldin), aCH,’ wurbe fynthe- 


N 
tifch erhalten von Döbner und v. Miller!) und fpäter auch als ftändiger 
Begleiter des Theerchinolins durch E. Jacobſen und Reimer ?) entdedt, von 
welchem es 20 bi8 25 Proc. ausmacht. Wafferhelle, ſtark lichtbrechende 
Flüffigleit von ſchwachem Chinofingeruch und dem Siebepunft 238 bis 239°. 


ysMethylhinolin (Tepidin), von Williams durch Deftillation 
von Cinchonin erhalten. Waflerhelle Fluſſigkeit von chinolinartigem Geruche. 
Unlöslich in Waſſer, leicht löslich in Alkohol und Aether; ſiedet bei 256 bis 
258%, Wahrſcheinlich identiich damit ift das von Williams!) im Stein 
fohlentheer aufgefundene 


$ridolin, CoH,N, 
das bei 252 bis 2570 fiebet und bei 15° ein fpecif. Gew. von 1,072 befikt. 


Dimethyldhinolin, (CH,), C,H, N. 


Es find eine große Anzahl Iſomerer möglich, von benen erft einige 
wenige befannt find. Williams fand im Steintohlentheer ein Eryptidin 
vom Siedepunkt 275°, das wahrfcheinlich mit dem 2», 3» oder 3», 4. Dimethyl- 
chinolin von Berend identiſch if. Gelbliche Flüffigkeit vom Siedepunkt 
273 bis 2740. 


Acridin, CsH,N. 


Ein im Rohanthracen vorkommender baſiſcher Körper, entdeckt von 
Gräbe und Caro). Man erhält ihn durch Ausziehen des rohen Anthracens 


1) Ber. d. deutſch. dem. Gef. 1881, S. 2812. — *) Ibid. 1883, S. 1082. — 
3) Jahresber. 1865, ©. 550. — *) Journ. f. pralt. Chem. [2] 2, 183 ; Ber. d. deutic. 
dem. Gel. 1872, ©. 15. 
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mit verdünnter Schwefeljäure, Fällen mit chromſaurem Kali, Reinigen des 
Hromfauren Salzes durch Umkryſtalliſiren, Fällen der Bafe mit Ammoniak 
und fchließliches Umkryſtalliſiren derfelben aus heißem Waſſer. Auch Tann 
man das jalzjaure Salz umkryftallifiren und durch Ammoniak zerjegen. Das 
Acridin kryſtalliſirt in orthorhombiichen Prismen farblos, wenn fie ſehr Mein 
find, braungelb in derberen Maſſen. Es fchmilzt bei 107°, deftillirt bei 3600 
unverändert, fann bei 100° fchon fublimirt werden und wird von Waſſerdämpfen 
mitgenommen. Es iſt wenig löslich in faltem, reichlicher in heißem Wafler, 
leicht in Aether, Altohol, Schwefelfohlenftoff und Kohlenwaflerftoffen. Es hat 
eine jehr fchwache alkalische Reaction, bringt aber (aud) in verdünnten Löſungen 
jeiner Salze) auf der Haut heftiges Brennen hervor; fein Staub erregt ſchon 
in geringfter Menge heftiges Niefen. Schmwefeljäure greift es erft bei 200° 
an, Salzfänre und Aetzkali noch nicht bei 280°, Zinfftaub, Natronkalk, viele 
DOrydationsmittel gar nicht. Salpeterfäure nitrirt es. Es bildet mit Säuren 
Salze, ſämmtlich von gelber Farbe, welche leicht löslich und kryſtalliſirbar, aber 
ziemlich, unbeftändig find. Ihre verbünnten Löfungen fluoresciren ſtark mit 
blauer Farbe, die concentrirteren grün, ſehr concentrirte gar nicht. 

Das Acridin ift von Bernthfen?!) durd, Erhigen eines Gemifches von 
Diphenylamin und Ameifenfäure mit Chlorzint, und unabhängig von ihm von 
Fiſcher) aus Diphenylamin, Chloroform und Chlorzink ſynthetiſch erhalten 
und feine Konftitution feftgeftellt worden. Durch Riedel) wurde feine 
Zugehörigkeit zur Chinolinreihe ficher erwiefen. Gräbe endlich erhielt das 
Acridin durch pyrogene Zerjegung der Dämpfe von Orthotolylanilin. Danach 
muß die Structur des Acridins durch das Yormelbild: 


s 9 ı 
IN N\VNs 


I * 
5 N 4 


10 ° 
ausgedrückt werben. 


Methylacridine. 


Dan kennt verſchiedene Methylacridine, die aber bis jegt nur ſynthetiſch 
erhalten worden find. Ein von Bernthſen und Bender*) erhaltenes 
ſchmilzt bei 114%, Graebe>) erhielt die folgenden : . 

2: Methylacridin, Schmelzpunft 134°; 
4:Metbylacridin, Schmelzpunft 88°; 
2:4» Dimethylacridin, Schmelzpunft 71°. 
Tiefe ſowohl wie aud) das Acridin bilden durch Reduction leicht Hybrlire, deren 
Anwefenheit im Steinfohlentheer von Kraemer und Spilfer®) feftgeftellt ift. 
1!) Ber. d. deutſch. em. Gel. 16, 1808. — *) Ibid. 16, 1820; 17, 101. — 


) Tbid. 16, 1609. — *) Ibid. 16, 1808. — °) Ibid. 1894, Ref., ©. 641. — 
* Ibid. 1896, ©. 561. 


„ 15* 
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Aus der Reinigungsfänre von ſchottiſchem Schiefertheeröl ſchieden Robin⸗ 
fon und Goodwin!) endlich noch folgende Bafen ab: 


Tetracolin, Cie H3s N, Siebepunft 290 big 2950 
Bentacolin, C,; Hıs N, 5 305 „ 310° 
Heracolin, Cꝛ. H. N, n 325 „ 3300 
Heptacolin, C,, His N, n 345 „ 350° 
Octacolin, Cie Haı N, 360 „ 365° 
Weiteren Unterfuchungen muß es vorbefaften bleiben, feftzuftellen, ob bier 
einheitliche Körper vorliegen, oder ob man es, was wahrſcheinlich ift, lediglich 
mit Gemifchen verfchiedener baſiſcher Körper zu thun hat. 


Allgemeines Verfahren zur Darftellung der Bafen au 
dem Steinkohlentheer. 


Man fchüttelt eine größere Menge Steinkohlentheeröl mit einem Gemenge 
von 1THl. Schwefelfäure und 2 Thln. Waffer, wenn nöthig, wiederholt. Nach 
längerer Ruhe zieht man die Hare Flüffigfeit ab und kocht fie in einem offenen 
Gefäße, oder in einem Dampfftrome, bis die mechanisch) darin enthaltenen 
Kohlenwaſſerſtoffe verjagt find (Pyrrol würde hierbei fortgehen, muß aber ſchon 
vorher durch die faure Behandlung zerjegt worden fein, welche Bemerkung wir 
Häußermann verdanken). Dann colirt man durch Leinwand, fest Natron- 
lauge im Ueberſchuß zu und deftillirt. Der Waflerdampf reißt die Bafen mit 
über, wenn das Deftillat nicht reich genug ift, fättigt man es mit feftem Aetzkali 
unter Vermeidung zu großer Temperaturerhöhung und decantirt das fid) oben 
anfammelnde ölige Baſengemiſch. Wenn diefes Anilin enthält, fo fegt man 
vorfichtig rauchende Salpeterfäure zu und erhist allmälig bis zum Kochen, wos 
durch das Anilin zerftört wird. Die anderen Bajen wiberftehen der Säure; 
man fällt mit Waſſer aus, filtrirt und fättigt das Filtrat von Neuem mit Aetz⸗ 
kali. Das decantirte Del enthält noch immer viel Waffer, welches man durd) 
feites Aetznatron wegnimmt; dies muß unbedingt vollſtändig gefchehen, weil 
fonft die Siedepunfte der flüchtigen Bafen ganz verändert werden, und muß 
daher die Behandlung mit Aetznatron mehrmals wiederholt werden. Jetzt füngt 
man an, methodiſch zu fractioniren, was zuweilen bi8 20 Kectificationen erheifcht, 
ehe die Siedepunkte conftant werden. 

Greville Williams zerftört das Anilin und feine Homologen durch 
Erhitzen mit falpetrigfaurem Kali und Salzfäure, und verfährt fonft wie oben. 

Folgende Bemerkungen über die Iſolirung der im Theer enthaltenen 
Bafen verdanfen wir einer Brivatmittheilung von C. Häußermann. Da 
man nur felten die Mifchung von Pyridinbafen in hinreichender Menge zur 
Dispofition Hat, um fie durch eine Reihe von fractionirten Deftillationen ifo 
firen zu können, fo empfiehlt e8 fi), zur Darftellung von conftant fiedenden 
Producten, wenigftens fir die niedrigeren Glieder der Reihe, die durch fractio⸗ 
nirte Deftillation im großen Maßitabe fabricirten Kohlenwafleritoffe der Benzol 


1) Transact. Royal Soc. Edioub. 1878, p. 561 und 1879, p. 265. 
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reihe zu verwenden, welche conſtant von jenen Baſen begleitet werden. Das 
engliſche 50 proc. und YO proc. Benzol iſt in den dortigen Fabriken ſtets nur 
mit einer Keinen Menge von Schwefeljäure behandelt worden, und enthält ftets 
noch Thiophene und Bafen. Aus einem folden Benzol läßt fich, nachdem es 
durch Fractionirung in einer Savalle’schen Eolonne in Benzol, Toluol und 
Xylol zerlegt worden ift, welche faft ganz conftanten Siedepunft befigen, bis 
0,5 Broc. reines Pyridin (aus dem Toluol) und ebenjo viel Picolin (aus dem 
Xylol) gewinnen. Wenn man diefes Toluol und Xylol zuerft mit verdünnter. 
Schwefelfäure behandelt, fo werden nur die Bafen herausgenommen und fogleich 
in reinem Zuſtande gewonnen, da bie einzelnen Bafen durch die im Großen 
vorgenommene Tractionirung ſchon von einander getrennt find. Thiophen, 
zhiotolen und Thioren bleiben zurid und können durch Behandlung mit con- 
centrirter Schwefelfäure exrtrahirt werden. 

Statt ans dem Baſengemiſch das Anilin durch Salpeterfäure ꝛc. zu ent- 
fernen, wobei es zerftört wirb und aud) Berlufte an den anderen Bafen eintreten, 
entfernt e8 Häußermann al8 Sulfat, indem er die Bafen mit verdilnnter 
Schwefeljäure jo lange behandelt, als noch eine Abſcheidung von fchwer lös⸗ 
lichem Anilinfulfat ftattfindet, und gewinnt nun aus dem Filtrat die anberen 
Bafen durch Zuſatz von Aetznatron faft anilinfrei. 

Die Menge des im Steinfohlentheer enthaltenen Rohbafengemifches ift 
relativ nicht gering. Seit die Pyribinbafen zur Denaturirung des Altohols für 
gewerbliche Zwecke eine ausgebehnte Verwendung gefunden haben, werden die 
felben als lohnendes Nebenproduct bei der Verarbeitung des Steintohlentheers 
gewonnen. ©. Kraemer!) hat hierzu ein Verfahren angegeben, das zugleich 
eine Bermwerthung der bei der Benzolwäjche refultirenden Abfallichwefelfäure dar- 
ftellt und auf deſſen Einzelheiten wir im fpeciellen Theil noch zurückkommen. 


B. Nicht baſiſche. 
Pyrrol, C,H;N. 


Entdedt von Runge im Steintohlentheer, im reinen Zuftande iſolirt 
von Anderjon aus Knochenöl. Dargeftellt durch vormalige Entfernung der 
Hark bafifchen Körper mit verbiinnter Schwefelfäure und der Nitrile durch 
Kochen mit Kalilauge und Ueberführen des in der Fraction 115 bis 130° be» 
findlihen Pyrrol8 in feites Pyrrollalium. Im Steinkohlentheer kommt e8 nur 
in geringer Menge vor und ift ſchwierig daraus abzufcheiden. Das Pyrrol 
entfteht bei verfchiedenen phyrogenen Keactionen und ift auch von Williams?) 
beim Durchleiten von Acetylen und Ammoniak durch ſchwach glühende Röhren 
erhalten worden: 


2,H, +N,—=CH,N+H,. 


1), D. R.⸗P. Nr. 34947 vom 26. Auli 1885 und 36372 vom 17. Oct. 1885, 
Chemiſche Babrils-Actiens®efelihaft zu Hamburg. — *) Chem. News 51, 16. 


230 Eigenſchaften der Theerbeitandtheile. 


HC—CH, 
Die heute nod) gilltige Structurformel file da8 Pırrot || || iſt von 
HC H 


Baeyer aufgeftellt worden. Danach enthält daffelbe den Stidftoff in Form 
einer Imibgruppe. Erperimentell beftätigt hat dies Luba win!). Beweiſend 
fiir die oben gegebene Conftitution des Pyrrols ift die Syntheſe von Bell?) 
"und Bernthſen?) durd Reduction des Succinimids: 


0H—-00\ CH—CH 
| NI442B. | Il + 23,0. 
CH, —CO CH CH 

NY 

NH 


Die Conftitution des Pyrrols ift fomit analog derjenigen der Furan⸗ umd 
Thiophenverbindungen und e8 zeigt au nad) Bictor Meyer) mit Iſatin, 
Phenanthrendinon xc., die für die Thiophene charalteriſtiſchen Farbſtoffreactionen, 
wenn auch in anderer Nuance. 

Farbloſe Flüſſigkeit von chloroformartigen Geruch und brennendem Ge⸗ 
ſchmack; Siedepunkt 1310; ſpecif. Gew. 1,077. Wenig löslich in Waſſer, 
unlöslich in Alkalien, leicht löslich in Aether und Alkohol, langſam in verdünn⸗ 
ten Säuren. An der Luft wird es braun, durch Deſtillation wieder farblos. 
Einen mit Salzſäure befeuchteten Fichtenſpan färbt es roſa, ſpäter carminroth. 
Dieſe Reaction hängt übrigens mit dem Harzgehalt des Holzes zuſammen und 
tritt nicht immer deutlich ein. 

Entſprechend ſeinem Imidcharakter beſitzt das Pyrrol ſchwach baſiſche 
Eigenſchaften, vermag aber mit Säuren keine Salze zu bilden. Aus der ſalz⸗ 
ſauren Löſung können unlösliche Metallſalze von normaler Zuſammenſetzung 
gefällt werden, aus denen aber auf Zuſatz von Alkalien kein Pyrrol abgeſchieden 
werden kann’). Mit Pikrinſäure liefert es eine Doppelverbindung, die aber, 
wie Hooker?) gefunden hat, ſchon beim Trodnen über Schwefelfänre das Pyrrol 
wieder abgiebt. Nafcirender Waflerftoff bildet Hybropyrrole. Durch Ein- 
wirkung von Chloroform auf Pyrrollalium oder eine alkoholische Löſung von 
Pyrrol und Natriumaltoholat entfteht Monochlorpyridin: 
CH—CH 

| NH + CH—Cl, + 2Na0H 

. CH—CH CH=C.CI—CH 
— 2NsCl + 2H,0 + | 
CH=CH—.N 

Durch diefe Reaction, auf welche ſich eine allgemeine Methode zur Syn⸗ 
theje der Pyribine aus Pyrrolen gründet, wird der fünfglievrige Ring in einen 
fehögliedrigen übergeführt. 


1) Ber. d. deutſch. em. Gel. 2, 9. — *) Ibid. 13, 877. — *) Ibid. 13, 
1049. — *) Ibid. 16, 2974. — °) Giamicien und Zanetti, ibid. 26, 1711. — 
*) Chem. Gentzalbl. 1891, S. 354. 
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Beim Einleiten von trodener, gasförmiger Salzjäure in ätherijche Pyrrol- 
löfungen tritt Polgmerifation zu Tripyrrol ein, das beim Erhigen auf 300° 
unter Abfpaltung von Ammoniak in Pyrrol und Indol zerfällt 1). Die gleiche 
Reaction gilt auch für die Homologen des Pyrrols. 


Metbulpyrrole, 


und zwar die Mono», Die, Trir und Tetraderivate find ſynthetiſch dargeftellt 
und auch von Anderfon und Ciamician und Weidel?) im Knochenöl 
gefunden worden. Im Theerbafengemifc, bat man ſolche bislang nicht nad)» 
gewiefen. Die und Tetramethylpyrrole fanden Dennſtedt und Yehne?) im 
Ihieröl in verfchiedenen Iſomeren. 


Cyanverbindungen. 


Von Rhodanammonium iſt ſchon oben die Rede geweſen. Näheres im 
zweiten Bande. Im Theer fommt nad) Vincent und Delahanalt) and 
Cyanmethyl (Acetonitril), CHH—C=N, vor, welches durch die Einwirkung 
von Altalien unter Wafleraufnahme in Effigfäure und Ammoniak übergeht. 
Sie fanden c8 neben Schwefeltohlenftoff in dem unterhalb 80° fiedenden Theile 
des Kohbenzold. Auch F. Heusler?) konnte beim Ausſchütteln von Benzol- 
vorlauf mit größeren Mengen Waſſers, Deftillation der Löfung und Ausfalzen 
des Deftillats mit Potaſche Acetonitril gewinnen. 

Das CHanmethyl fiebet bei 829; fpecif. Gew. 0,8052. Farbloſe Flüuſſig⸗ 
keit von eigenthiimlichem, nicht unangenehmen, ätherifchem Geruch („Ritril- 
geruch“), mifchbar mit Waſſer in allen Verhältniffen, daraus durch Salze ab» 
fcheibbar, brennt mit violett gefäumter Flamme. 


Benzonitril, C,H,.CN, 


ift zwar nicht direct im Steinkohlentheer nachgewiejen worden, doch fteht zu ver- 
muthen, daß die von Schulze‘) im Phenolrüdftand beobachtete Anweſenheit 
von Benzoefäure aus diefem durch Einwirkuug von Natronlauge zu erklären ift. 

Farbloſe Ylüffigkeit von Bittermandelölgerud; Siedepunkt 191°, fpecif. 
Gew. 1,023 bei 0°. Es erftarrt in ftarker Kälte und ſchmilzt dann bei —17°. 

Benzonitril erhielten Degrez und Cambier?) beim Durdleiten von 
Cyan durch kochendes Benzol bei Gegenwart von Aluminiumchlorid. Auf ähn« 
liche Weife dürfte e8 auch bei ber Bildung des Steinfohlentheers entftanden fein. 

Achnliche Verbindungen find im leichten Steinfohlentheeröl von Nölting®) 
gefunden worden; er hält fie entweder für Metbylifocyanür, das bei 59,6° 
fiedet, oder für Aethyliſochanür, das bei 78,1° fiedet, und fchreibt ihnen die bis⸗ 
weilen bei Leichtölen beobachteten giftigen Wirkungen zu. 


ı) Dennftedt und Voigtländer, Ber. d. deutſch. dem. Gel. 27, 476. — 
*) Ibid. 13, 77. — °) Ibid. 1889, ©. 1918, 1920 u. 1924. — *) Compt. rend. 
86, 340. — °) Ber. d. deutſch. em. Geſ. 1896, ©. 488 u. f. — °) Ibid. 1886, 
5.615. — 7) Ibid. 1896, Nef., S. 185.— °) Bull. soc. ind. Mulhouse 1884, p. 461. 


232 Eigenſchaften der Theerbeftandiheile. 


Carbazol, C.H,N. 


Syn. Imidodiphenyl. Entdedt von Gräbe und Slafer!) in dem 
Rückſtande von der Reinigung des Anthracens mit Aetzkali (Cap. 7), in wel⸗ 
chem es als Kaliverbindung enthalten ift, welche durch Wafler gefpalten wirb, 
Es bildet ftet8 einen bedeutenden Beftandtheil des Rohanthracens. Seine Eigen- 
Ichaften gleichen ungemein denen eines SKohlenwaflerftoffs; wie dieſes bildet es 
aud) eine Pilrinfäureverbindung (Schmelzpunft 182°) in großen rothen Säulen, 
welche man zur Reinigung des Carbazol8 anwenden Tann. Sonſt kann diefes 
auch durch Umkryſtalliſiren oder Sublimiren gereinigt werden. Es bildet weiße 
Blättchen oder Tafeln, unlöslih in Waſſer; in Alkohol, Aether, Benzol, 
Chloroform wenig löslich in der Kälte, Leichter in der Siedehige. 100 Thle. 
Toluol löfen bei 16,50 0,55 Thle., bei 100° 5,46 Thle.; 100 Thle. abfoluter 
Alkohol bei 14% 0,92 Thle., beim Siedepunkt 3,88 Thle. Schmelgpunft 238°; 
es fublimirt leicht und fiedet bei etwa 355%. In reiner Schwefelfäure Löft es 
fic) in der Kälte mit gelber Farbe; die Heinften Spuren von Salpeterfäure, 
Chromfänre, Chloraten und anderen orydirenden Stoffen bringen darin eine 
intenfiv grüne Färbung hervor. Aus der kalt bereiteten Löſung in Schwefels 
fäure wird e8 von Wafler unverändert gefällt; in der Hige entfteht aber eine 
Sulfofänre. Salpeterfäure giebt Nitroproducte. Es wird nicht verändert durd) 
Gluhen mit Natronkalt, Aetzkali, Zinkftaub 2c.; beim Glühen mit Kalikalk wird 
ein Theil unter Bildung von Ammoniak zerſetzt. Es hat feine bafifchen Eigen- 
haften und bildet feine Salze mit Säuren, aber eine Acetyl- und eine Kalium 
verbindung, in welcher der Imidwaflerftoff durch Acetyl reſp. Kalium erjegt ift. 

C,H, 
Seine Structur ift: | INH, alfo das Imid des Diphenyls. 
C,H, 

Beweiſend für diefe Conftitution ift die Synthefe des Carbazols aus 
Anilin oder Diphenylamin, welche Graebe?) auf pyrogenetiſchem Wege aus⸗ 
geführt Hat: 


HT CH, 


fowie diejenigen von Goske), TLäubert), Graebe und Ullmann?) und 
Blant 9). 

Charakteriftifch für das Carbazol find die Nothfärbung eines mit allos 
holiſcher Löſung getränkten Wichtenfpans durch Salzjäuredämpfe, ſowie die 
Blaufärbung mit Iſatin und Schwefelfäure und die carmoifinrothe Färbung, 
welche durch Benzochinon mit einem Gemiſch von Eifigfäure und verdinnter 
Schwefelfüure erzengt wird. Beim Zufammenfchmelzen von Carbazol mit 
Dralfäure entfteht ein blauer Yarbftoff, das jogen. Carbazolblau. 


1) Ann. Chem. Pharm. 163, 343; 170, 88. — *) Ibid. 167, 125; 174, 180. 
— 2) Ber. d. deutich. em. Gel. 20, 282. — *) Ibid. 24, 200 u. 26, 1703. — 
8) Ann. Chem. Bharm. 291, 16. — °) Ber. d. deutich. dem. Gef. 1891, ©. 306. 
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Man kennt zwei ifomere Dimethylcarbazole, die aber im Stein- 
fohlentheer noch nicht aufgefunden worden find. Homologe und fubftituirte 
Carbazole erhielten Täuber und Löwenherz!) aus Benzidin, Tolidin und 
deren Amidoprobucten. 


Phenylnaphtylcarbazol, Ci. Hii N, 


— Imidopheuylnaphtyl, entdeckt von Brunck, unterfuht von Gräbe und 
Knecht?) (die es auch ſynthetiſch dargeſtellt haben); wird erhalten durch 
Sublimation der Deſtillationsrückſtände des Rohanthracens. Intenſiv gelb, 
aber nur durch eine unbekannte Beimiſchung, denn es wird durch Schmelzen 
mit Kalihydrat weiß. Faſt unlöslich in kaltem, ſehr wenig löslich in ſiedendem 
Benzol und Eiseſſig, beſſer in heißem Anilin. Toluol und abſoluter Alkohol 
löſen in ber Kälte faſt nichts, in der Hitze auf 100 Thle. Toluol 0,39 bis 0,57, 
auf 100 Thle. Alkohol 0,25 Thle. Die Löſungen haben intenfiv blaue Fluores- 
cenz. Es ſchmilzt bei 330% und fiedet höher als Schwefel. Gegen Schwefel 
fäure ꝛc. verhält es fich wie Garbazol. \ 

Diefer Berbindung, weldhe al8 Phenyl-P-Naphtylcarbazol anzu- 
jprechen ift, ijomer iſt das Phenyl-x-Naphtylcarbazol vom Schmelz. 
punft 225°, welches bislang nur auf ſynthetiſchem Wege erhalten worden ift. 
B-Dinaphtylcarbazol®), Co H,s N, Schmelzpunkt 170°, ift gleichfalls 
nur auf ſynthetiſchem Wege erhalten worden. 

Auch die Sarbazole bilden durch Addition von Waflerftoff Hydrüre, von 
welchen bereits eine Anzahl befchrieben worden find. 


Freier Kohlenftoff (fo genannter) 


wird ftet3 im Steinfohlentheer gefunden, und ftammt zum Theil daher, daß aus 
der Gasretorte Kohlenftaub oder Kofsftaub mechaniſch mit fortgerifien wird; 
der größte Theil deilelben entfteht offenbar durch pyrogene Zerfegung ber ge⸗ 
bildeten Safe und Dämpfe an den heißen Wänden der Retorten. Diefe Anficht 
teilt (nach freundlicher Privatmittheilung) aud) Kraemer. Beftätigt wird 
fie durch) eine Unterſuchung von Köhler), welcher in einem aus Theer ab- 
gefchiedenen Product nur etwa 0,4 Proc. Aſche nachweiſen, und unter dem 
Mifroflop nur amorphe Gebilde ohne Kanten und Eden (aljo ohne Bruch—⸗ 
flächen) finden konnte. Kolsofentheer enthält nad) Kraemer) bedeutend 
weniger freien Koblenftoff als Gastheer, was gleichfalls die Anficht fiber deſſen 
Bildung beftätigt. 

Man beftimmt ihn, indem man den Theer mit indifferenten Löſungs⸗ 
mitteln, befonders mit heißem Benzol, bis zur Erſchöpfung behandelt. Auf 
diefem Wege find in deutichem Steinkohlentheer 7 bis 33 Proc. freier Kohlenſtoff 
gefunden worben. Ein daran reicher Theer ift ſchwer verfäuflich, weil es fchwer 





1) Ber. d. deutſch. dem. Gef. 1891, S. 1033 u. 2597. — *) Ibid. 1879, 
S. 341, 2241. — °) Ris, ibid. 19, 2240. — *) Dingl. polyt. Journ. 270, 233; 
Zeitiehr. f. angew. Chem. 1888, ©. 677. — °) Nourn. f. Basbel. 1887. 
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iſt, ihn bis zu hartem Pech zu deſtilliren, ohne die Blaſen zu beſchädigen. Es 
iſt jedoch ſicher, daß man durch Auswaſchen von Theer oder Pech mit Benzol ꝛc. 
noch nicht wirklich reinen Kohlenſtoff, ſondern nur dem Anthracit oder Koks 
ähnliche Subſtanzen erhält (vgl. Behrens, im 6. Capitel). Wir kommen 
auf diefen Gegenſtand fpäter, bei der Beurtheilung des Berarbeitungswerthes, 
noch ausführlich zurück. 


Theorie der Theerbildung. 


Die Urfache der im Gegenjag zu anderen Theerforten vorwiegend aroma> 
tifchen Natur des Steinfohlentheers hat ſchon lange das Intereffe der Chemiker 
in hervorragender Weife beanſprucht. Dan hat urfprünglich angenommen, daß 
diefer Umftand mit der aromatischen Natur der Steinkohle zufammenhängt, 
in welher Öuignet!) keinen freien’ Kohlenftoff nachweiſen, aus welcher 
er aber Subftanzen erhalten Tonnte, welche aromatischen Beftanbtheilen ihre 
Entftehung verdanken mußten. Balter?) bat dann für die Steinkohle 
einige Sonftitutionsformeln aufgeftellt, bei welchen er von ber aromatischen 
Natur der Steinkohle überhaupt ausging. Das VBorhandenfein der ganzen 
Benzolreihe unter den Beſtandtheilen des Steinkohlentheers beweift natürlich 
nicht die Präeriftenz einiger Glieder derfelben in der Steinkohle als ſolcher, aber 
diefe Körper konnten ſehr wohl als durch den Zerfall complicirterer Benzol- 
derivate entftanden gedacht werden, eine Anficht, die auch in jüngfter Seit von 
Kraemer und Spiller wieder ausgefprochen worden ift. 

Später hat dann Berthelot?) eine allgemeine Theorie der pyrogenen 
Reactionen aufgeftellt, nach welcher diefe ſowohl als Aufbaus wie aud) als 
Abbanreactionen zu betrachten find. Yur Bildung von Kohle und compleren 
Kohlenwaflerftoffen unter fortfchreitender Abfpaltung von Waſſerſtoff führen 
ausſchließlich die Aufbaureactionen, bei denen ein directer Zerfall von Kohlen⸗ 
wafjerftoffen in ihre Elementarbeftandtheile niemals ftattfindet. Dadurch, daf 
die entjtehenden complicirteren Kohlenwaflerftoffe immer wieder in einfachere 
zerfallen, diefe fic aber wieder zu höheren aufbauen, begrenzen ſich Aufbau und 
Abbaureactionen gegenfeitig, wodurch ein complicirte8 Gleichgewicht zwiſchen 
einer größeren Zahl von Kohlenwaflerftoffen hergeftellt wird. Yür das Methan 
3. B. läßt fich diefer Hergang folgendermaßen darſtellen: 

1. 2CH, = GH, + H;; 2. 2CH, = GH, + 3H;; 

3. ,H, = C,H, + B;; 4.GH + HB, =GH,; 

b. GH, + H, — GH;; 6. 2C,H; =2 CH, + C,H, +H,. 

Die Aufbaureactionen beftehen ſowohl in Vereinigungen von Kohlenwaſſer⸗ 
ftoffen mit elementarem Wafferftoff, als auch in folchen mehrerer Kohlenwaflerftoff- 
moleküle zu einem größeren. Die glatte Syntheje des Benzols aus Acetylen, 


!) Compt. rend. 88, 590. — ?) Bierteljahrsichrift der Züricher naturf. Ge. 
1873. — ®) Ann. chim. phys. 1866 (IV) 9, 413; 1867 (IV) 12, 1; 1869 (IV) 16, 
143; 1877 (V) 10, 169. | 
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welche Berthelot beim Erhigen von Acetylengas im rothglühenden Rohre ges 
lungen ift, 

30,H,; = C;H,, 
machte es jehr wahrfcheinlich, daß bie bei der Bildung von Benzol aus Stein- 
fohle eine große Rolle fpielt. D. Sacobfen!) hat dann die Theorie von 
Berthelot unter Zuhllfenahme des Allylens und feines höheren Homologs 
auch auf die Bildung der anderen Benzoltohlenwafferftoffe ausgedehnt: 


CH CH CH „CH CH CH 
al Ar ; ® 
H” H” 
| 
CH; 
Benzol Toluol 
CH CH CH CH—-CH CH CH CH—CH” 
ILL. I I l I MH 
[6 C CH”;  _, CH”; — CB; 
| | | | 
CH, CH; CH, CH; CH; CH, 
Metarylol Paraxylol Orthoxylol 
CH CH CH CH CH cy” CH, 


l 1 * 
rn Luc on” 
| | IA | 


| | | | 
CH, CH, CH, CH, CH, CB; C TH 
CH, CH; 
Mefitylen Pſeudocumol Hemellithol 


Die Bildung höherer aromatiſcher Kohlenwaſſerſtoffe denkt ſich R. An- 
HAB?) aus Benzol unter Waflerftoffabipaltung folgendermaßen: 


CH 
AN N, NN 
| |+ 3 +; 
N/N 
CH 
Benzol Acetylen Raphtalin 
R 
VS Non NY 
Dr Lid 
NN $ _ WWN 
Napbtalin Besten Anthracen 


1) Ber. d. deutich. chem. Bei. 1878, S. 1218. — *) Ibid. 
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NN 
INN | 
a ENG N Sen 
VVEEHBSE 
CH=CH NY 
Naphtalin Acetylen Phenanthren 


Ber der Aufftellung diefer Theorie, bezw. ihrer Anwendung auf die Aromati⸗ 
firung der Beftandtheile des Steinfohlentheers, ging man von der Anſicht aus, 
daß auch beim Verkoken der Steinkohle zunächft Acetylen und deſſen Homologe 
gebilbet, und diefe erft in fecundärer Reaction zu Benzol und anderen aroma- 
tiichen Kohlenwaflerftoffen polymerifirt und condenfirt werden. Sonach wäre 
der Gehalt eines Theers an aromatischen Subftanzen lediglid) eine Function 
der herrichenden Temperatur, eine Anficht, mit der die früher gültige Annahme, 
daß die bei uiedriger Temperatur gebildeten Braunfohlen» und Schiefertheeröle 
faſt ausſchließlich Kohlenwafjerftoffe der Wettreihe enthielten, ſowie die Beob- 
achtung, daß durd) Veberhigung diefer Theeröle, forwie des Petroleums aroma⸗ 
tiſche Kohlenmwaflerftoffe gebildet werden, in willkommener Uebereinftimmung 
ſich befinden. 

Neuere Unterfuchungen machen e8 indeſſen fehr wahrſcheinlich, daß diefe 
Hypothefe nur in beſchränktem Maße zutreffend iſt. Was zunächſt die Bildung 
von Acetylen beim Leuchtgasproceß betrifft, jo geht aus Verfuchen von Vivian 
B. Tewes!) unftreitig hervor, daß dafjelbe ausichlieglich da8 Product hoher 
Temperatur und nicht etwa einer Oxydation if. Wir wilfen, daß die Stein- 
fohle bei trodener Deftillation als gasförmige Producte der Hauptjache nad 
Grubengas und Waflerftoff liefert, und daß die fchweren Kohlenwaflerftoffe 
(Aethylen, Acetylen) nur eine quantitativ untergeordnete Rolle jpielen. Lewes 
hat das Verhalten des Grubengaſes bei 1100° (der ungefähr in einer Gasretorte 
berrfchenden Temperatur) für ſich allein und in Gegenwart von Sauerftoff, 
Luft und anderen Gaſen unterfucht und nachgewiefen, daß die Gegenwart biefer 
Safe einen Einfluß auf die Bildung von Acetylen nicht befigt, fondern daß 
diefe lediglich von der höheren Temperatur abhängig iſt. Aehnlich wie das 
Methan verhält fi auch das Aethan. Der Einfluß der Temperatur auf bie 
Bildung des Acetylens zeigt fich aus folgenden Zahlen der Vergaſung eines 
ruſſiſchen Petroleumdeftillates: 


Temperatur der Retorte: 500° 700% 800% 9009 
Ausbeute an Gas pro Sallone Del . . 12 60 72 84 
Leuchtkraft - .. 548 507 571 42 
Ungefättigte Sftenmafeoffe „2... 89,13 36,56 836,55 22,04 
Ücetylen -. . . 0,052 0,084 0,38 0,46 


Somit wäre alfo has Auftreten, von "Heetyfen bejonders reichlich zu erwarten, 
wenn die Temperatur der Retorte bereit gegen 1000° geftiegen ift. 


1) Chem. Big. 1892, ©. 384. 














Theorie der Theerbildung. 237 


Wäre die Öypothefe Berthelot’S auf die Bildung der Gefammtmenge an 
aromatischen Beitandtheilen im Steinfohlentheer zutreffend, jo müßte aljo die 


Theerbildung hauptfächlich im weiter vorgejchrittenen Stadium der Zerjegung 


auftreten. Nun willen wir aber aus den Beobachtungen Bunte’3 1), daß dies 
keineswegs der Fall ift, fondern daß die Entwidelung der flüchtigen, condenfir- 
baren Beftanbtheile der Steinkohle beim Leuchtgasproceß in der erften Zeit der 
Deftillation am ftärkften vor fid) geht, was man an der Temperatur der Steig- 
röhren von der Retorte zur Hydraulik beobachten Tann. Diefelbe zeigt nad) ber 
erſten Biertelftunde ihr Marimum und fällt von da ab gleihmäßig bis zum 
Ende der Deitillation. Nach den Rejultaten diefer Beobachtungen muß man 
onnehmen, daß die Hauptmenge des Theers bereits nach Ablauf der erften 
Stunde übergegangen ift, wo die Temperatur der Retorte noch nicht fo hoch ger 
fliegen ift, um ein Maximum der Ucetylenbildung zuzulaſſen. Weber die Tempe⸗ 
ratur in der Netorte während der verjchiedenen Phajen der Deftillation Hat 
Hein 2) intereffante Beobachtungen mitgetheilt, denen zu entnehmen ift, daß 
diefelbe nach der erften Stunde erft 420%, nad) drei Stunden 960° und nad) 
fünfeinhalb Stunden 1075° in einem fpeciellen alle betrug, während bie 
Temperatur des Dfens felbft auf 1400° geftiegen war. Aus dieſen Beobach- 
tungen geht aber unzweifelhaft hervor, daß fich die größte Menge des Cheers 
bereitS bei einer Teniperatur bildet, die wefentlich unter 500° Tiegt; wenngleich 
auch die Wanbungen der Retorte in diefer Phafe ſchon eine bedeutend höhere 
Temperatur aufzumeifen haben, jo kann diefem Umftande doch kein bedeutender 
Einfluß auf den Gang der Reaction zugejchrieben werden. 

Ueber die Frage der Aromatifirung der Örenzlohlenwaflerftoffe und die Rolle, 
welche daS Acetylen dabei fpielt, Bat auch F. Haber?) Unterfuchungen mit ver- 
ſchiedenen Kohlenwaſſerſtoffen angeftellt und dabei gefunden, daß ein unmittelbarer 
Uebergang 3. B. von Heran in Benzol nicht ftattfindet, weil die C-H-Bindung feſter 
ift, al8 die C-C-Bindung. Gleichwohl wird ſowohl bei 600 bis 800°, als aud) bet 
900 bis 1000°, einer Nebenreaction entiprechend, etwas Benzol gebildet, welche Bil⸗ 
dung auch bei Trimethyläthylen ftattfindet, ein Beweis dafür, daß diefe Bildung 
mit der jechsgliebrigen, geradlinigen Herankette nichts zu thun hat, ſondern eine 
Aufbaureaction aus einem Spaltungsftüd, jedenfall® dem Acetylen, ifl. Ace⸗ 
tylen tritt in allen Bergafungen und bei allen Temperaturen ſtets in procen- 
tual fleiner Menge auf; es ift auf der einen Seite in concentrirtem Zuſtande 
jehr Iabil, indem es bei 630° fich leicht und energiſch polymerifirt und bei 800° 
ihon große Mengen Wafjerftoff abfpaltet; auf der anderen Seite aber ift e& in 
ſtarker Verdünnung jebem anderen Kohlenwaflerftoff an Beftändigfeit überlegen 
und bildet ſich nach Berthelot biß zu einem Partialdrud, mit welchem es bei 
600 bis 1000° nicht mehr beftändig ift, in der Zone des Lichtbogens. ebenfalls 
fteht feit, daß bei einer Temperatur von 600 biß 800" die Summe von Ace 
tylen und aromatischen Producten, deren Entftehung aus Acetylen ſehr wahr- 
ſcheinlich ift, aus aliphatiichen Kohlenwaſſerſtoffen fchlechterdings nur einer un- 


) Journ. f. Gasbel. 1886, S. 595. — *) Ibid. 1886, ©. 294. — 9) Ber. d. 
deutjh. dem. Geſ. 1896, S. 2691. 
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erheblichen Nebenreaction entjpricht, und daß auch zwifchen 900 und 1000° die 
Summe gegenüber dem Betrage der Körper, die nad) ben gefchilderten Um⸗ 
ſetzungsverhältniſſen entftehen, vernachläſſigt werden kann. 

Auch Heusler!) hält die Anfchauungen von Berthelot, angewandt auf 
bie Theorie der Cheerbildung, für einfeitig, muß vielmehr nad) feinen Erfah- 
rungen annehmen, daß die aromatischen Kohlenwaflerftoffe bei der Deftillation 
bituminöfer Subftanzen nicht allein durch Synthefe aus pyrogenen Zwiſchen⸗ 
producten, wie Xcetylen u. a., entftehen, jondern zum Theil auch als primäre 
Deitillationsprobucte der in der Kohle vorhandenen, der aroma⸗ 
tiſchen Reihe angehörigen Stoffe anzufpredhen find. 

Es Hat fich nämlich, entgegen der früher herrichenden Anficht, Heransgeftellt, 
daß ber Vorlauf des Braunkohlentheers viel Benzol und Homologe und fogar 
reichlich Naphtalin enthält, daß dagegen der Vorlauf des Schiefertheerd wenig 
Benzol und Homologe und anfcheinend gar fein Naphtalin enthält: 


Braunlohlentheer Scieferiheer 
Paraffine - » > 2 2 202020. mund 16 Proc. 42 Proc. 
Naphtene . . ren 4A, 10 ,„ 
Aromatiiche Sohtennaferaft 20.0 45, 73 „ 
Aetbylene . . - rn Bl „ 39 „ 


Bom Standpunkt der Hypotheſe Berthelot's Tieße fich diefe Anomalie der 
beiden Theere nur durch eine niedrigere Bildungstemperatur des Schiefertheers 
erflären, eine Annahme, die nicht zutreffend fein dürfte, da jowohl beim 
Schweelproce der Braunkohlen, als auc dem ber bitumindfen Schiefer im 
Intereffe einer reichlichen Paraffinausbeute «möglichft niedrige Temperaturen 
eingehalten werden unter Vermeidung jeder Ueberhigung der Theerdämpfe. 
Durch die bereits erwähnten Berfuche von Haber ift indeflen feftgeftellt worden, 
daß nennenswerthe Mengen von Acetylen und Benzol aus Grenzkohlenwaſſer⸗ 
ftoffen erft bei Zeniperaturen über 9009 gebildet werben, was mit den Reſul⸗ 
taten von Lewes durchaus im Einklang fteht. Man darf aber als feftftehend 
anntehmen, daß ſowohl bei der ſächſiſchen Braunkohlentheer⸗ al8 auch der jchotti- 
ſchen Schiefertheerjchweelerei eine Temperatur von 900° in den Retorten nicht 
oder nur felten erreicht wird. Die Bildung der relativ geringen Mengen 
aromatiſcher Subftanzen aus fetten Kohlenwafferftoffen, wie fie der Schiefertheer 
aufweist, läßt fich wohl auf pyrogenem Wege erflären; dagegen dürfte die fehr 
viel größere Menge der Benzollohlenwaflerftoffe und des Naphtalins, weldye 
der Braunkohlentheervorlauf enthält, auf dieſem Wege nicht entftanden fein. 
Ihre Bildung erflärt ſich aber ganz ungezwungen, wenn man ben fundamentalen 
Unterfchied in der hemifchen Zuſammenſetzung der Rohmaterialien ins Auge faßt. 

Nach von Fritich2) Hat man fid) die Braunkohlenlager der Provinz 
Sachſen durch Zuſammenſchwemmung pflanzlicher Reſte zu denfen; dieſe 
ſonderten ſich zum Theil nach dem ſpecifiſchen Gewicht und gaben auf dieſe 


1) Ber. d. deutſch. dem. Geſj. 18096, S. 2748. — *) Verh. des Bergmannstages 
in Halle 1889. 
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Weiſe Beranlaffung zu einer Anreicherung der pflanzlichen Harze in beftimmten 
Schichten, welche fich durch eine hellere Farbe von der gewöhnlichen Braunfohle 
unterfcheiden und in erfter Linie als Rohmaterial für die zahlreichen Theer- 
jchweelereien dienen. Heusler hat jchon früher !) darauf aufmerffam gemacht, 
daß diefe foffilen Pflanzenharze auf die Zufammenfegung des Theers von Ein- 
fluß fein müſſen. Diefe Harze gehören theild der aromatischen Reihe an, theils 
ftehen fie ihr als polymerifirte Terpene nahe, 3. B. Ketinit und Siegburgit. 
Ein derartiges Rohmaterial ift aber im Stande, bei der trodenen 
Deftillation aromatifhe Koßlenwafferftoffe zu liefern, ohne daß 
dabei Acetylen oder ähnliche Zwifchenproducte gebildet zu werden 
brauchten. Für die Steinfohle gilt aber nad) unferen Ausführungen im 
erften Capitel das Gleiche. 

H. Alleyne Nicholſon und andere hervorragende Geologen betrachten 
dagegen die bitumindjen Schiefer Schottlands auf Grund eingehender Unter» 
fuhungen im Wefentlihen als die Reſte einer marinen Thiermwelt, und 
in bem animalifchen Urfprunge ber bituminöſen Schiefer erblictt daher Heusler bie 
Urfache, daß bei der trodenen Deftillation derfelben aromatifche Kohlenwaſſerſtoffe 
nur in geringer Menge entſtehen; auch die Bildung reichlicher Mengen Ammoniaf 
erflärt fich aus diefer Thatfache und es ift von bejonderem Intereffe, daß neben 
Pyridinen und Pyrrolen, deren Anwefenheit im jchottiichen Schiefertheeröle 
ſchon länger befannt ift, auch nicht unbeträchtliche Wengen von Fettfäurenitrilen 
darin nachgewiefen werden fonnten. Hierdurch tritt die Analogie des Schiefer. 
theers mit dem Knochentheer Har zu Tage. 

Zu den gleichen Ergebniffen bezüglich der Bildung der hohmolecularen 
aromatischen Sohlenwaflerftoffe gelangt aud) Kraemer?) im Berlaufe einer 
Reihe höchſt interefianter und werthvoller Arbeiten, weldye er im Verein mit 
Spilfer, Eberhardt und Klo ausgeführt hat. Nach diefen kann die Hypo⸗ 
theſe, daß auch diefe Kohlenmwaflerftoffe des Steinkohlentheers ſich vorzugsweiſe 
durch Zufammenfchweißen von Acetylenen und deren weiteren Condenjationd- 
producten unter Wafjerftoffabfpaltung gebildet haben, nicht mehr al8 gefichert 
gelten. Dan muß vielmehr annehmen, daß fich diefelben aus Cumaron und 
Styrol durch pyrogene Eondenfation gebildet haben. Wir haben diefer Bilbungs- 
weiſen fchon bei der Einzelbefchreibung der betreffenden Kohlenwaſſerſtoffe ge⸗ 
badıt und führen einige derfelben hier nochmals auf: 


C,H,—G;H, GH, 





CH; 


C‚3H, = H,O; 
0 + GH Ne, H, ⸗ + H, 
Gumaron Benzol Phenanthren 
C,H,—C;H | GH, ——GH 
ya ’ + CH = \ “ ⸗ + H0; 
0) Oio H. 
Cumaron Naphtalin Chryſen 


1) Ber, d. deutſch. dem. Geſ. 25, 1667. — *) Ibid. 1890, ©. 84, 3169, 3269 
und 3276. 
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G,H,;—CH—-CH, .C,H; „ir 
| — — 0. +CH, + H;; 
CH, CH 
Zoluolftyrol Anthracen 
C, H,—C H—CH, . C, H, . CH, Ya H\_ 
— = x | a7 CH + CH, +H;; 


CH, 
msXpylolftyrol Methylanthracen 


C,H, —CH—CH,.C,H,(CH,), ER 
— 066 HL | — (CH,);, + OB. +B;». 
CH, CH | 


Pieudocumolfiyrol Dimethylanthracen 


Sumaron und Styrof felbft können als auf verfchiedenen Wegen entftanden 
gedacht werden: entweder durch Abbau aus gewiſſen Säuren der Yettreihe 
(Sumarilfäure, Zimmtjänre), welche vielleicht im Steinfohlentheer ald Ammo- 
niafverbindungen oder als compficirtere Baarlinge in der Steinfohle felbft prä- 
eriftivend angenommen werden fünnen, oder durch Aufbau, ähnlich wie das 
Anthracen aus dem Styrol. So 3. 2. könnte da8 Styrol aus dem Aethylen, 
dem erften Styrol der Fettreihe, durch Condenfation mit Toluol entftanden fein. 
Uebrigens fehlt es auch nicht an Beiſpielen für den birecten Uebergang eines 
Methanderivates in ein Benzolderivat. Im diefer Beziehung fei nur an den 
intereflanten und überaus glatten Uebergang des Geraniumaldehyds in Cymol 
beim Erhigen mit fein pulverifirtem Kaliumbifulfat am Ruckflußkühler auf 
170° erinnert, welchen Semmler)) beobachtet hat: 


CH, CH; CH; CH, 
N/ N 
CH CH 
|. | 
„CH © 
CHO N: N 
CH 7 HC Ti +BH, 
| | 
CH CH GL 
No C 
| | 
CH, CH, 
Geraniol Eymol. 


Nach der Entdedung des Cyflopentadiens, Indens, Cumarons und Styrols 
unter den Producten der trodenen Deftillation der Steinkohle halten e8 Krae⸗ 
mer und Spilfer?) für ſehr wahrfcheinlich, daß die Producte pyrogener Zer⸗ 
jegung vorzugsweise fecundäre Rückbildungen aus den urfprünglichen Spaltungs« 


ı) Ber. d. deutjh. chem. Gel. 1891, S. 204. — *) Ibid. 1896, ©. 552. 
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producten Methan, Aethylen, Acetylen, Formaldehyd und Ammoniak find, welche 
fi) zu poly, vorzugsweife trimolecularen Verbindungen, theilweife unter Waſſer⸗ 
ftoffaustritt, zufammenfügen. Diefe geben dann unter einer gewiflen Geſetz⸗ 
mäßigfeit unter weiterer Waflerftoffabfpaltung Veranlaſſung zur Bildung höher 
molecularer Berbindungen. So nım läßt fic nad) ihnen im Steinkohlentheer die An⸗ 
weienheit aller diefer, durch den fchrittweifen Austaufch einer oder mehrerer 
Acetylengruppen gegen Bhenylenmolecitle entftehenden Körperreihen erklären: 


C, H,—G, HB, G, HB, —0, H, G; H,—G, H, 
cH' ’  Nch/ °  Nch 
Cyklopentadiẽn Inden Fluoren 
G,H,—C,H;, Ce H.- C·H, C.HA.-C.HA. 
No/ 3. No/7 3 No 
Yurfuran Eumaron Diphenylenoryd 
(im Holztheer) (im Stuppfett) 
C, H,—C, HB, G, H,—6, Hs G, H.- C⸗. H. 
Ns/ 5 Ns/ 3. Ng 











Thiophen Thionapbten Diphenylenjulfid 
(Komppa) 
C⸗ H,——C; HB, , G H,—6 HB, . Cs H,—6, H, 
NxH/ ’ NnH/ 2 NNH/ 
Pyrrol Indol Carbazol 
7 ? 97 H, C,H, 
— _ NG, 8; 
Phenanthren 
CH CH 
GHL| NSGHs; GEL| NH GHÄ | CH. 
2 | 7% 3 6 n 3 6 Sy Ey 4 
Benzol Napbtalin Anthracen 
CH CH. CH 
GH SGB; GEL | Ha; Gl | YOsHu 
2 “| 7% 2 6 x /% 2 6 u Hr 
Pyridin Chinolin Acridin 
C,H, CH, C, H, G, H, 
_ NW donu.“ 
Naphtalindihydrür Phenanthrendihydriür 


Na) Kraemer und Spilker ift e8 nicht zu bezweifeln, daß die noch vor- 


handenen Lücken durch weiteres Eindringen in die Natur der Beſtandtheile des 

Steintohlentheers ſich ganz oder theilweife ausfüllen laffen werden. Aud) wird 

es möglich fein, noch eine große Anzahl intermebiärer Verbindungen aufzufinden, 
ennge⸗Koͤhler, Gteintoblentbeer. 16 
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GH, ——C:H, 
wie fie 3. B. durch das Acenaphten, No H, / , repräfentirt find, ſowie 
B 2 " 


noch Höher moleculare Verbindungen, die ſich dem Typus des Chryfens, 
CH —C;H, 
C,H; 

Die Beobachtung, daß die von ihm aus Anthracendl abgefchiedenen hoch⸗ 
molecularen Phenole fic bei der Deftillation theilweife unter Waſſerabſpaltung 
zerfegen, veranlaßte K. E. Schulge!) zu der Hypotheſe, daß die primären 
Producte der trodenen Deftillation der Steinkohle Phenole find, welche bei 
weiterer Einwirkung der Hige theilweife unter Bildung von hochſiedenden 
Kohlenwaſſerſtoffen Waſſer abfpalten, während ein anderer Theil derjelben zu 
niedriger fiedenden Kohlenwaflerftoffen reducirt, oder endlich durch gänzlichen 
Zerfall der Molecüle im Leuchtgas übergeführt wird. Ein Theil derjelben ent- 
geht unzerſetzt der Einwirkung der Hige, ſobald ein Gleichgewichtszuftand 
zwifchen den einzelnen Reactionen eingetreten ift. Derartige Waflerabipaltungen 
beim Ueberhigen von Phenolen und phenolartigen Körpern beobachteten aud) 
Kramers?), H. Köhler?) und Staveleyt), welche diefe Hypotheſe an⸗ 
fcheinend zu beftätigen ſchienen. Watſon Smith 5) dagegen fommt gelegentlich 
der Unterſuchung eines an Phenolen fehr reichen Hochofentheer8 zu der Ueber- 
zeugung, daß diefelbe, obwohl fie viel Wahrfcheinlichfeit Habe, doch auf bie 
Bildung des Benzols nicht anzuwenden fei. Auch ©. Kraemer ®) erhebt gegen 
diefe Anfchanung den Einwand, daß die Phenole weit widerftandsfähiger als 
die Ofefine, ja als die Benzole felbft find und Tegtere daher unmöglich aus 
erfteren entitanden fein künnen. Er hält es für wahrfcheinlicher, daß die Ben- 
zole aus den Paraffinen mit dem Durchgangsftadium der Dfefine (f. oben) ge⸗ 
bildet werden und daß, foweit fanerftoffhaltige Körper hierbei in Frage kommen, 
dies noch Tettlörper, wie Säuren, Lactone und Halbphenole mit langen Seiten- 
tetten find, deren Vorkommen im Braunkohlen⸗ und Generatortheer in ber 
That feftgeftellt worben ift. 

Daß hochmoleculare Kohlenwaflerftoffe auch bei der Verarbeitung des 
Theers aus Polyhydrüren (Naphtenen 2c.), welche ſowohl im Steinfohlen- als 
auch im Braunkohlen⸗ und jchottifchen Schiefertheer 7) nachgewiefen worden find, 
entftehen können, bat E. von Boyen ?) bei der PBaraffinfabrifation in Bezug 
auf das Picen ficher feftftellen fünnen. Man darf e8 aber mohl als feftitehend 
annehmen, daß derartige Waflerftoffabditionsprobucte nicht ſchon in ſecundärer 
Reaction bei der Deftillation der Steintohle entftehen, jondern erft in tertiärer 
Weife durch Anlagerung abgefpaltenen Waflerftoffs an bereits fertig gebildeten 
aromatifchen Individuen erzeugt werben. 

- Man darf annehmen, daß feine der befprochenen Hypotheſen für fic allein 
Anſpruch auf Gültigkeit hat, jondern daß nur in der Zuſammenwirkung ber 


, anreihen. 


I) Ann. Chem. 227, 143. — *) Ibid. 189, 129. — °) Ber. d. deutſch. chem. 
Geil. 1885, ©. 859; Dingl. Polyt. Journ. 274, Heft 2. — °) Chem.⸗Zig. 
1889, ©. 1108. — °) Journ. Soc. Chem. Ind. 1888, p. 495. — °) Freumdl. 
Privatmitth. — 7) Fr. Heusler, loc. eit. — °) Chem.⸗itg. 1889, S. 905. 
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ihnen zu Grunde liegenden Reactionen der Grund für das Auftreten aromati- 
ſcher Verbindungen in fo erftaunlicher Mannigfaltigkeit, wie fie im Steinlohlen- 
theer nachgewiefen worden find, zu fuchen if. Das Auftreten zahlreicher Ver⸗ 
treter aus ber Glaffe der ſauerſtoff⸗, ſchwefel⸗ und ftidftoffhaltigen organiichen 
Berbindungen im Steintohlentheer erklärt fich leicht aus den bei der Einzel» 
befprechung diefer Körper angeführten Bildungsweifen. 

Bezüglich der Mengenverhältniffe ber im Steinkohlentheer vorkommen 
den ifomeren Berbindungen fommt 8. E. Schulze!) auf Grund feiner Unter- 
juhungen zu dem Schluß, daß fich durch die bei der Vergaſung der Steinkohle 
Hattfindenden pyrogenen Syntheſen hauptſächlich M etaverbindungen bilden, 
weil dieſe gegen hohe Hitzegrade am beftändigften find. Er giebt darüber fol- 
gende Aufftellung, aus welcher dieſes Ergebniß recht deutlich zu erfehen ift: 

m⸗xXylol als Hauptmenge, orXylol weniger; 1,3+5-Trimethylbenzol (drei 
Metaftellungen) als Hauptmenge, 1-2-3» und 1,3+4-Trimethylbenzol (eine 
Metaftellung) weniger; 1-2>3-5»Tetramethylbenzol (drei Metaftellungen) als 
Hauptmenge, 124-5» Tetramethylbenzol (zwei Metaftellungen) weniger; m⸗Kre⸗ 
jol als Hauptmenge, os und p⸗Kreſol weniger; 1+8eö«kylenaf als Bauptmenge, 
l⸗2⸗4⸗Xylenol weniger. u | 


1) Ber. d. deutſch. dem. Gel. 1837, S. 409. 


16” 





Viertes Kapitel. 


Die Verwendungen des Steinkohlentheers 
ohne Defillation. . 


Wie wir S. 21 geſehen haben, verging noch beträchtliche Zeit nad) der 
erfolgreichen Einfithrung der Gasbeleuchtung, ehe man ſich viel um den natür- 
lich von vornherein dabei erhaltenen Theer bekümmerte oder wenigftens, che 
man ihn als gewinnbringend betrachtete. Vermuthlich wurde um diefe Zeit 
der Theer verbrannt, fo gut e8 gehen wollte, obwohl das nicht jo ganz einfach 
ift, wie es ausſieht (ſ. u.); aud) wurde er vermuthlich von Anfang an als 
billiger Anftrih auf Holz und Metallen benutt, obwohl er fi) im rohen 
Zuſtande hierzu nicht jehr gut eignet. Aber fo konnte man nur einen Heinen 
Theil des erzeugten Theeres verwerthen, und das Meiſte blieb eine große Bes 
fäftigung für die Gasfabriken, welche oft bedeutende Auslagen für feine Be⸗ 
feitigung hatten. Zweifelsohne führte dies zu den erften Berfuchen, den Theer 
zu deftilliren, was im nächften Capitel beichrieben werben wird. 

Ehe man aber in größerem und wirklich fabrilmäßigem Maßſtabe dazu 
übergegangen war, durch die Deftillation des Gastheers werthvolle Beftand- 
theile aus ihm abzufcheiden, mußte man fid) natürlich nad) Verwendungen 
deffelben im rohen oder allenfalls durch Abdampfen verdidten Juftande umfehen. 
Auch, ſpäter war häufig, ja ift an vielen Orten bis Heute feine Gelegenheit zur 
Verwerthung des Theers durch Deftillation gegeben, namentlich in Folge zu 
hoher Transportlojten, und mußte man zu anderen Verwendungen greifen, um 
nur überhaupt den Theer los zu werben. Neuerdings, wie wir S. 14 gefehen 
haben, hat das bedeutende Sinken der Preife der Theerproducte zu einer folchen 
Entwerthung des Cheers ſelbſt geführt, daß die Frage, wie man fich feiner 
anders als durch Deftillation entledigen könne, wieder viel ftärker als früher 
in den Vordergrund getreten ift. 


Bergafung des Theer®. 


Am nächſten liegt es wohl, zu verjuchen, ob man ben Gastheer nidıt 
wieder zur Erzeugung von Leuchtgas felbft verwenden fünne, indem 
man denjelben durch glithende Röhren leitet, oder deftillirt und die entweichenden 
Dämpfe in ähnlicher Weife behandelt. Hierher gehört das Verfahren von 
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Köchlin, Duchatel und Perpigna y; das von A. Bernard ), weldher den 
Theer auf den in den Gasretorten felbft zuritdbleibenden Kols fließen läßt; 
das von Droinet?), welcher den Theer mit Aſche, Kohlenpulver, Sägejpänen, 
Thon u. dergl. zu compacten Klumpen formt, die in gewöhnlichen Gasretorten 
erhigt werden; das von Ifoard*), deflen mit überhitztem Waſſerdampf bereitetes 
Theergas nach Monier's Analyfe 17,8 Proc. ölbildendes Gas und 71,9 Proc. 
„leichten Kohlenwaſſerſtoff“ (das wäre jedenfalls Methan) enthalten habe (?); 
in derfelben Weife verführt man nach dem englifchen Patent von Hengft, 
Watſon, Mufhamp und Wilfon (1858), fowie nad demjenigen von 
Mac Eraden, Newton, Kirkland und Huffon’). Still und Lane 6) 
jegen der Gaskohle ein Gemenge von Theer und einigen Pflanzenftoffen zu. 
Nach Bunte?) find alle diefe Verfuche ohne Erfolg gewejen, da diejenigen 
Subftanzen, welche bei der Zerfegung durch hohe Temperatur permanente Gafe 
ftefern, im Theer in zu geringer Menge vorhanden find. Immerhin find - 
wieder neue Verſuche in diefer Richtung gemacht worden, feitbem der Werth 
des Theers jo ftark geſunken iſt. Zwar fcheint roher Theer fich zur Gas- 
fabrikation fehr fchlecht zu eignen, da das feinen größeren ‘Theil bildende Pech 
faft gar keine Lichterzeugenden Subftanzen enthält und obendrein die Rohr⸗ 
feitungen ſich babei leicht verftopfen; aber ein von Pech, Naphtalin und 
Anthracen befreiter Theer wird von ©. E. Davis für ein zu obigem Zwecke 
jehr taugliches Material gehalten, — eine Anficht, der freilich ein ansgezeich- 
neter Fachmann, L. T. Wright, ſehr entſchieden widerjpricht (ſ. gegen Schluß 
des fiinften Capitels). | 

BD. Bäder?) empfiehlt, Theer innig gemengt mit Kolsmehl oder Koks⸗ 
ftanb (am beften nehme man Theer mit Kolsmehl und Koksgries) in eine 
glühenbe eiferne Retorte einzuführen, und zwar je halbſtündlich oder ſtündlich 
durch ein einzölliges ſchmiedeeiſernes Rohr, welches oben mit Trichter und unten 
mit Abſchlußhahn verfehen ift. Er rechnet dabei eine große Rentabilität heraus, 
aber feine Angaben wurden augenfcheinlich auf der Verſammlung der Gas⸗ 
fahmänner nicht mit großem Zutrauen entgegengenommen, und wirb ihnen 
von Bunte?) auf das Beitimmtefte widerfprocdhen. Später giebt Bäder!) 
eine Zufanmenftellung der Reſultate eines Betriebögafes nach feinem Ver⸗ 
fahren 12), wonad; 700 hk Theer 70000 obm Gas ergeben umd rund 2400 hk 
Aufbefierungstohle erſetzt haben. 

Zu ähnlichen Refultaten gelangt auch neuerdings Ellery!Y). Cr hat 
feine Verfuche in einer Aförmigen Eifenretorte von 45 x 35cm Quer» 
ſchnitt und einer Tänge von 2,75 m ausgeführt, welche, nach rückwärts geneigt, 


1) Engl. Patent 1854; Wagner’8 Yahresber. 1865, ©. 488. — *) Dingl. 
Journ. 148, 292; Wagner's Jahresber. 1858, S. 602. — *) Dingl. Journ. 
148, 295; Wagner’3 Yahresber. 1858, ©. 604. — *) Dingl. Yourn. 155, 462; 
Wagner's Yahresber. 1860, ©. 536. — °) Dingl. Journ. 200, 856. — 9) Engl. 
Botent vom 6. Dctober 1871. — 7) In Sıhilling’8 Gasbeleuchtung, 8. Aufl., 
S. 281. — *) Journ. f. Gasbel. 1887, ©. 908 u. 910. — *) Ibid. 1887, ©. 105. — 
m) Gastechniker 11, 111 u. 135; Zeitihr. f. angem. Chem. 1889, ©. 16. — 
m) DNB. Nr. 48096, 1887. — !*) Journ. f. Gasbel. 1895, ©. 117; Wagner: 
Fiſcher's Yahresber. 1895, ©. 50. 
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einen Yall von 75cm hatte. Das Steigrohr war urjprünglich mit einem 
Tauchrohr verbunden, welches den Waſſerverſchluß bildete. Später arbeitete 
man ohne Tauchung und regulirte den Drud in der Retorte durch einen mit 
dem Gasfauger in Verbindung ftehenden Regulator. As Mittel von zahl 
reichen Berfuchen Tann man annehmen, daß eine Tonne guten Theers minde⸗ 
ftend 450 cbm Gas von 15 Kerzen liefert, außerbem Koks und Gaswaſſer. 
Die Rechnung ſtellt ſich wie folgt: 


1 Zonne Theer ergiebt: | 
Marktpreis. . . er rer. 15 Me 


450 obm Gas & 2,7 is m Cubitmeter — 12 Mt. 
Ammoniot . . = |], Be 
5 hk Koks. — 8, 21 Mt. 


Differenz 6 Mt. 
zu Ounften der Theervergaſung. 


W. Hempel!) macht neuerdings den Vorjchlag, den Theer der Gas» 
fabrilen zur Leuchtgasfabrilation heranzuziehen, und zwar, indem man ihn mit 
einem Lowe'ſchen oder Granger'ſchen Waflergasapparate verarbeitet. 
Kraemer fa. a. D.) hält dies für wenig ausfichtsvol. Man vergleiche Hierzu 
auch das im folgenden Capitel unter Deftillation von Theer zur Leuchtgas- 
fabrifation Gefagte. 

W. Burns?) deftillirt den Theer unter Einblafen von Wafferdampf zur 
Trockne und läßt das. Gasgemenge in eine erhitte Kammer treten, wo es gut 
durchgemifcht wird, von da durch roth glühende, mit Holzkohlen gefüllte Röhren 
ftreichen, wo die Zerjegung zu Leuchtgas erfolgt. Je nad) der Menge des Dampfes 
kann man ftarf leuchtendes oder aber ſchwach leuchtendes und dafür heizkräftigeres 
Gas erzeugen. Aus 1 Gall. Theer und 2 Gall. Waffer foll man 700 Cubik⸗ 
fuß Gas von 16 Kerzenftärken erhalten (d. i. auf 1 Liter Theer 4,4 cbm Gab). 
Wenn man Steinfohlen bei niedriger Temperatur unter Drud deflillirt und 
dann den Theer wie oben behandelt, ſoll 1 Tonne Steinlohlen 21000 Cubik⸗ 
fuß Gas von 16 Kerzen liefern (2z). 

Ein ähnliches Verfahren beſchreibt M erkens 3), welcher Theer, durch ein 
Dampfftrablgebläfe zerftäubt, in die noch halb mit Kols gefüllten Retorten 
eintreibt; über den Erfolg freilich werden Mittheilungen nicht gemadt. Ein 
neuered Patent zur Theervergafung entnahm John Smith®). 

A. Srebel) Hat die Frage der Cheervergafung experimentell geprüft und 
genaue Verſuche mit verfchiedenen Miſchungen von Theer und Koks oder 
Sägeſpänen angeſtellt. 100kg Theer mit 100 kg Sägeſpänen und 20 kg 
Kalt ergeben 76cbm’Gas, wovon 55 cbm auf die Sägejpäne entfallen. 
100kg Theer und 250 kg Koksftaub geben nur 21 cbm Gas. Dagegen 
find zur Erzeugung von einer Kerze Leuchtkraft ‚vom Gas aus der erften 


ı) Journ. r. Gasbel. 1837, ©. 521. — °) Iron 1887, p. 383; Dingl. %ourn. 
265, 239; Engl. Bat. Nr. 14958, 1886. — °) Journ. f. Gasbel. 1891, ©. 188. 
— *) Engl. Bat. Nr. 7605, 1893. — °) Dingl. Journ. 267, 32. 
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Miſchung 42,9 Liter, von ſolchem aus der zweiten Mifchung 31,4 Liter gegen 
10,4 Liter Steinkohlengas erforderlich. Die Leuchtkraft diefer aus Theer 


erzengten Safe beträgt daher nur 25, bezw. 33 Proc. von der des Kohlen⸗ 


gaſes. 

Auch Leybold) berichtet über Verſuche von Theervergaſung, konnte aber 
gleichfalls keine günſtige Reſultate erzielen. 

Als ein weiterer Verſuch in dieſer Richtung iſt auch der ſogenannte 
Dinsmore⸗Proceß?) anzuſehen, der feiner Zeit in England namentlich großes 
Auffehen erregt und zur Gründung der Dinsmore- Company geführt hat. 
Diefer Proceß, welcher von Carr vereinfacht und verbeilert wurde, beruht 
darauf, daß das rohe Gas, d. h. die gefammten Deftillationsproducte der 
Steinkohle, einichließlih Theer und Ammoniakwafler, ehe e8 aus der Gas⸗ 
retorte in die Vorlage gelangt, noch eine zweite, in demfelben euer liegende 
leere Retorte zu paffiren hat, in welcher e8 zur Bergafung der nicht perma- 
nenten Beftanbtheile überhigt wird. Watſon Smith?) giebt an, daß nad 
Berjuhen von Carr die Volumvermehrung bed Gafes bis auf 10 Proc. 
gebracht werden könne, unb daß die Leuchtkraft des dabei erzielten Gaſes gegen- 
über dem auf gewöhnliche Weife erzeugten von 15 auf 20 bis 21 Kerzenlicht- 
ftärten fteige. Ä 

G. Kraemer‘) hat den Proceß genau nad) den Angaben von Carr 
geprüft, konnte aber nicht den erwarteten Erfolg erzielen, fondern lediglich die 
ohne diefen Proceß ebenfalls erhaltenen Reſultate. Kraemer hat conftatirt, 
daß die Bolumzunahme des Gaſes lediglich durch die Zerſetzung bes Methans 
und der Dlefine bedingt wird, fo daß das Gas dabei erheblich ärmer an diejen 
Eubftanzen, dagegen reicher an Naphtalin und Phenanthren wird. Die Zer⸗ 
fegung des im Theer vorhandenen Benzolgemifches könnte unter Zugrunde⸗ 
legung feiner ungefähren Zufammenjegung im günftigften Falle nad) folgender 
Gleichung verlaufen: 

40,H,;, + 2C,H; + 2C0,H, + 20H, 
—= 2(C6,H;);, + 30,0 H; + Cu Hio + 2CH, + GH, + 9H,, 


wobei die bedeutende Ausfcheidung von Kohlenftoff, welche den gänzlichen Zer⸗ 
fall der Molecüle bedeutet, unberüdfichtigt geblieben if. In 100kg Theer 
find aber nur etwa 2,5 kg Benzolgemifc; enthalten, welche, wenn fie insgeſammt 
im Sinne obiger Gleichung zerfallen wilrden, doch nur eine Volumzunahme 
des Leuchtgafes um 0,66 Proc. bewirken könnten. Denft man fi) auch die 
Phenole in gleicher Weife zerfallend, fo könnte die Bolumzunahme doc nur 


1 Proc. betragen. Naphtalin aber geht faft unverändert durch die Retorte, 


während die Schweröle höchftens etwas. Waflerftoff und Methan abſpalten 
und im Uebrigen gegen Hige ſehr beftändig find. Das im Theer enthaltene 
Pe, fowie der Ruß find ganz ohne Wirkung. 

1) Dingl. Journ. 267, 32. — ) D. R.⸗P. Nr. 48174 vom 1. Auguft 1888 
und Rr. 52718 nom 14. December 1889. — *?) Journ. of Gaslighting 55, 882. 
— *) Journ. f. Gasbel. 1891, ©. 225; Chem.⸗Ztg. 1891, S. 219; Wagner: 
Fiſcher's Jahresber. 1890, ©. 110. 
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Demnady bewirkt der DinsmoresProceß nichts Anderes, als was eine 
heiße Vergafung der Steinkohle ebenfalls bewirkt, nämlich eine vermehrte Gas» 
production, verringerte Leuchtkraft und als befondere Nachthetle Theerverftopfungen 
in den Steigrohren und Naphtalinverftopfungen in den Leitungen. Wie uns 
J. Bueb in Deſſau mittheilt, hat auch die Deutſche EContinental-Ga8- 
Gejellihaft den Dinsmore-Proceß praktiſch probirt und fam dabei gleich. 
fals zu einem ganz negativen Refultate. Ueberhaupt dürfte e8 als ein über⸗ 
wundener Standpunkt zu betrachten fein, aus Theer Leuchtgas herzuftellen, 
wenngleich diefe Frage immer von Neuem wieder auftauchen wird. Dieſe 
Aeußerungen eines bewährten Gasfachmannes flimmen vollftändig mit dem 
Urtheil Bunte's überein. 

Watſon Smith!) unterſuchte den Theer aus ein und berfelben Kohle 
mit und ohne Anwendung des Dinsmore⸗-Proceſſes und gelangte zu folgendem 
Ergebniffe: 


Theerbeſtandtheile Dinsmoore⸗Theer Gewöhnlicher Theer 
| 





Waſſer... | 1,1 Broc. 7,1 Broc. 
Reihte Oele. - 2 2 > 20 22 en 18 „ 54 „ 
Kreofotöl, reih an Rapbtalin . . . . . | 165 „ 178 „ 
Anthracendl. . 2 2 2 2 ren. \ 121 „ 86 „ 
ech................ | 690 „ 610 „ 
Specifiihes Gewicht des Theerrd . . . . ı 1,167 1,150 


Kreofotöle: Diefelben enthielten etwas über 50 Proc. Naphtalin. 


Specifiſches Gewicht der Dele . . . . . 1,080 1,025 
Garbolfäure, ob. . - 2 2202. 2,5 Proc 54 Proc. 
Anthracen, rein . © 2» 2 2 oe 2000. 0,79 „ 0,32 „ 








Somit fteht auch für die Qualität des Theers durd) diefen Proceß nichts 
zu erwarten, denn was an Anthracen mehr eingebracht wird, wird durch den 
Berluft an Benzol mehr ald aufgewogen. 


Verbrennung von Theer zu Heizzweden. 


Wo alle anderweitigen Verwendungen nicht Hinreichen, um einen ge- 
nügenden Abzug fir den Theer Hervorzubringen, muß man ihn verbrennen, 
und zwar gejchieht dies meift zur Heizung der Gasretorten ſelbſt. Man fchlug 
früher feinen Verbrennungswerth auf das Doppelte von dem von Koks an, 
was jedenfalls, wie wir fehen werden, ſtark übertrieben if. Dieſe Berwen- 
dungsart des Theers ift ſtets die einzig thunliche da gewefen, wo die Ent- 
fernung der Gasfabrit von einer Theerbeftillation zu groß und andere Ber 
wendungen zu unbedeutend waren; aber während bes legten großen Sinfens 


!) Journ. Soc. Chem. Ind. 1890, p. 446; Wagner⸗Fiſcher's Jahresber. 1890, 
S. 109. 
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der Preife ift die Verbrennung des ‘Cheers zur Heizung der Netorten felbft in 
einigen der großen Mittelpuntte der Induftrie vorgelommen, wo man bieß 
fonft fiir Lächerliche Verſchwendung gehalten hätte. Wir müſſen daher biefen 
Gegenftand ausführlicher behandeln. 

Wir haben bereits im erjten Capitel kennen gelernt, daß man den Theer 
gleich zu Beginn der Einführung der Gasbeleuchtung im Großen fchon zum 
Heizen ber Retorten verwendet hat, und daß man auch ſchon an feiner weiteren 
Vergaſung laborirte. Dieſe Beftrebungen find mithin fo alt wie die Gas 
beleuchtung felbft. 

Am einfadhften verbrennt man den Theer, indem man ihn mit Koks 
mischt. W. Bäder!) läßt ihn in den Feuerraum etwa 40 cm unter die Ober» 
fläche des Koks einlaufen, und findet, daß man dann 1 Gew.⸗Thl. Theer auf 
4 Thle. Koks verbrennen kann. In England wird dieſes Syftem ebenfalls 
angewenbet, doc) verwendet man dort bedeutend weniger Theer im Berhältnifie 
zum Koks, nämlich nad) Trewby, dem Director der riefigen Werke zu Bedton, 
5 Gallonen Theer (= ca. 25 kg) pro Tonne Kol8 (Journ. Soc. Chem. Ind. 
1886, p. 563). Auch Wright (ebendaf.) Hält diefes Syftem fir das für 
Gasfabriken geeignetite. 

Wir werden nun einige der zwedmäßigften Einrichtungen?) zur Ber- 
brennung bes Theers befchreiben, die ebenfo für alle fliffigen oder leicht zu 
verflitffigenden Probucte der Theerdeftillation pafjen, welche man fonft nicht 
gut anders verwerthen kann, wie es zumeilen mit dem Schweröl der Fall ift, 


Hals auch für Petroleummüdftände u. dergl. Wir entlehnen daher auch unfere 


Beichreibungen theilweife von ſolchen Orten, wo bisher fein Theer, ſondern 3.2. 
Betroleumrliditände verbrannt werden. 

Daß diefer Gegenftand neuerdings größere Wichtigkeit gewonnen hat, 
zeigt fich am beften durch die große Anzahl von Patenten, welche darüber in 
den legten Jahren entnommen worden find; aber wir werben uns weſentlich 
mit der Beichreibung von folchen Apparaten beichäftigen, welche von comper 
tenten Beobachtern in Thätigkeit gefehen worden find. 

Schon im Jahre 1862 3) wurden in Nordamerika Patente von Bidley, 
Shaw und Linton für die Verwendung von flüffigen Brennftoffen entnommen; 
1864 wurde ein Apparat von Richardſon in Woolwich probirt. Aydon 
und Schpakowsky erfanden 1865 Berfahren zur Injection folden Brenn⸗ 
ftoffes im Zuſtande von Sprühregen, wobei der erftere Waſſerdampf, der zweite 
gepreßte Luft anwendete. 1867 conitrnirte auf Wunſch von Napoleon III. 
H. St. Elaire-Deville einen Apparat, der ſich aber bei der praftifchen Probe 
in Rußland al® unbrauchbar erwies. Ein brauchbarerer Brenner wurde 1869 
von Audouin, und andere, noch jet im Gebrauche ftehende Brenner von 
1870 ab in Südrußland erfunden. 

Das einfache Verfahren, Theer in einen heißen Feuerherd eintropfen zu 


ı) Journ. f. Gasbel. 29, 838. — °) Man vergl. hierüber auch J. Bew, 
„Die Feuerungen mit flüffigen Brennmaterialien.“ Mit Abb. u. 7 Tafeln. 1890. — 
”) Journ. Soc. Chem. Ind. 1888, p. 78. 





250 Verwendung des Steinfohlentheers ohne Deftillation. 


laſſen, ift ſehr wenig zufriedenftellend; die Berbrennung ift ſehr unvolltommen, 
und in folge davon entweichen dichte ſchwarze Rauchſäulen, wie man fie auch 
wirklich über den primitiven Tatarenbeftillationen in Bau hängen fieht; zugleich 
entfteht ein fehr unangenehmer Geruch nad; unvollftändig verbranntem Theer 
(teſp. Petroleum). Diefe Nachtheile müfjen durch befondere Maßregeln ver- 
mieben werben. Wir zählen im Folgenden nur bie wichtigeren der vielen 
hierfür erfundenen Apparate auf. 

Ein ziemlich gut functionivender Apparat zur Verbrennung von Theer, 
der in einer großen engliſchen Fabrik in Thätigkeit ift, ift in Sig. 28 und 29 

Fig. 28. 


veranfchauficht. Es bedeutet hier a einen eifernen Behälter für Schweröl, in 
welchen das legtere durch den Hahn d einläuft, welden man am beften mit 
einem Schwimmer zur automatichen Regulirung verbindet, fo daß das Gefäß 
ſtets auf demfelben Niveau gefüllt bleibt und das Del in ganz gleichbleibendem 
Strahle unten durch das gleihfals mit Hahn verfehene Rohr c abläuft. Es 
läuft in offenem Strahle (damit man etwaige Berftopfungen zc. fofort ber 
merfen fann) in.den Trichter d und aus biefem-in ein horizontales Eifenrohr, 
welches ſich im Inneren des Verbrennungeraumes bei g öffnet. Im Centrum 
des Oelrohres Tiegt ein Dampfrohr f, welches zuerft als Schlange e durch das 
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Oelgefäß a hindurchgeht und deſſen Inhalt ſtets flüffig erhält; ein Hahn ger 
fattet genaue Regulirung des Dampfſtrahles. Der Iegtere, indem er im 
Centrum bes Oelrohres ausfirömt, zerftäubt das ausfließende Del in die fein- 
ften Tröpfehen, und reißt zugleich durch den offenen Raum Ah um das Rohr g 
herum bie zur Verbrennung nöthige Luft mit in ben Ofen hinein, da er ja 
injectorartig wirlen muß. Hierdurch werden die Oeltröpfchen in bie innigfte 
Sig. 30. Miſchung mit Luft gebracht und 

AR omentan verbrannt; ein 

illt jedoch auf die den 

dedende Platte i, wo es 

übergeht, der von Zeit 

duch x ausgeräumt 


Berbrennung®vorrihtung 

mpfſtrahl nach Ziegel?) 

ig. 30 dargeſtellt. Der 

ıpft durch die Oeffnung a 

sit) auf die 1,60 m dar · 

indliche Platte d, welche 

die Vorderwand fortjegt 

durch eine Heine Thür c 

a ift. Im diefer ift ein 

e Gfeitfläche ſich luftdicht 

er Schieber angebradit, 

uch eine Schraube rer 

erden kann, und unter 

die Luft zur Verbrennung 

. Diefe trifft zuerft auf 

auf d anfammelnde Lage 

endem Theerkofs, welcher 

m hellgrauer Aſche ver⸗ 

brannt wird. Der 

Theer kommt zum 

Theil ſchon durch die 

ſtrahlende Hitze der 

JFeuerungswände zur 

Verbrennung; ber 

größere Theil fällt auf den auf der Sohle brennenden Theerkols, breitet fi aus 

and trifft dort mit der durch den Thürfchlig einftrömenden Luft zufammen. Das 

Auflodern des Theerkols und das Herausfchaffen der Aſche geichieht durch 

die Meine Thur c, welche etwa alle halbe Stunde geöffnet werden muß. Cine 

zweite Thlir d mit Schauloch ift etwas höher, ebenfalls luftdicht verſchließbar, 
angebracht. 


') Rad Schilling, Kandbug) der Gasbeleuhtung, S. 325 (3. Aufl.). 
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Das Ausftrömen des Theers (Deles) kann auch durch einen fogenannten 
Sprighahn regulirt werben, wie berfelbet) in. Fig. 31 dargeftellt if. Der 
verticale Anſatz a defielben wird an das Theerzulaufrohr angefchraubt. Das 
der Ofenwand zugefehrte Ende ift mit einer Kappe d verfehen, in welcher ſich 
eine 1,5 bis 2 mm weite Deffnung befindet. Das andere horizontale Ende c 
ift als Stopfbüchſe conftruirt und mit einer ziemlich langen Schraube d ges 
ſchloſſen, die in einer in der Achfe liegenden Horizontalen Nadel e als Führung 
dient. Das nad) augen vorftehende Ende der Nadel ift mit einem Rudchen f 
verfehen und mittelft eines Kettchens feftgehalten; die in ber Sprigöffnung 
fpielende Nadel dient dazu, ben Theerftrahl zu teguliven, ganz abzuichließen und 
erforberlichen Falles die Deffnung zu reinigen. Der Apparat wird fo ange 
bracht, daß er in den Ofen hineinragt, aber zwifchen fi, und der Vorderwand 
deffelben noch einen geringen Spielraum läßt, fo daß man vor der Deffnung 
nod) einen Schieber anbringen fann. 

Man fol (bei Gasretortenfenerung) auf dem Herde eine 1Ocm Hohe 
Lage glühenden Theerkols erhalten, welche alle halbe ober dreiviertel Stunden 
durchgeftoßen ober gewendet werden muß. Der Herb felbft foll ſtets troden 


Fig. 31. 


bleiben; fonft ift zu viel Theer zugelaufen ober der Luftſchieber zu wenig ge- 
öffnet. Beim Anfeuern bringt man auf dem Herde etwas Holz in Brand 
und läßt gleich, Theer zulaufen. 

H. T. itchfield und D. Renſhaw (D. R⸗P. Nr. 17659) geben ein 
eigenthümliches Mumdftid an, um eine Miſchung der brennbaren Fluſſigkeit 
mit Luft und Dampf in der Art einzublafen, daß ein convergirender Strubel 
entfteht, welcher bie Flüffigteit und die Luft innig mit einander mifcht. 

Ein anderer, angenfcheinlich mehr für Petroleum beftimmter Miſch- 
apparat ift von ber Bofton Petroleum Heating Company patentirt 
worben (D. RP. Nr. 21648). 

D. D. Drois (D. RP. Nr. 28017) patentirt einen Apparat, deſſen 
weſentlichſte Neuerung ans einer an dem inneren Ende des Cintrittsrohres 
angebrachten Retorte befteht, in der bie weniger flüchtigen Theile der ein- 
geblafenen Flüffigfeit ſich anfammeln und durd) die Hige bes Feuers zur Ver⸗ 
dampfung gebradjt werben; ferner aus einem horizontalen Mundftüde, durch 


') Sgilling, a. a. O., 6. 32. 
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welches der gemifchte Strom von Waflerdampf, Kohlenwafferftoffen und Luft 
in flachem Strahle austritt 1). 

R. DB. Avery (E. P. Nr. 5795, von 1883) bringt an bem Delipeife- 
rohr eine Anzahl von durdjlöcherten Scheiben an, mit allmälig zunehmender 
Veinheit ber Lochung, um da8 Del zu „atomifiren“, ehe e8 in das Dampfrohr 
eintritt. 

I. 9. Selvyn (D. RP. Nr. 30269) verbrennt flüffige Kohlenwafler- 
ftoffe zufammen mit Waflergas oder Wafferdampf in Gegenwart einer Sub- 
ftanz, welche zugleich Kohlenftoff und Eifen enthält, wozu er Graphit vorzieht 
und einen befonderen Dfen vorjchreibt. 

I. Leede und ©. H. Ouray (E. P. Nr. 1864, von 1884) mischen bie 
flüffigen Kohlenwafferftoffe mit erdigen Subftanzen und befchreiben beſondere 
Apparate zur Zufuhr, Entzündung und Verbrennung diefer Art von künſt⸗ 
lichem Brennftoff. 

I D. Bodmwell braucht eine gefchloffene Kammer mit an den Seiten 
fid) abwärts neigenden Zwiſchenwänden; das Del oder der Theer tropft von 
einer zur anderen und verbrennt auf dem Wege (vergl. Nobel's Etagenbrenner 
weiter unten). 

9. de Bray md C. D. Rofetti (D. RP. Nr. 11962) bringen an 
dem Scheitel des Teuerrohres eines gewöhnlichen Dampkeſſels mit Innen» 
feuerung eime Retorte an, in welche Del oder Theer einfließt; eine Röhre 
leitet da8 Del und die Safe in einen Behälter auf dem Roſte, in welchen auch 
ein Strom gepreßter Luft einmündet. Ein dem etwas ähnlicher Apparat ift 
von PB. Tarbutt patentirt worden (E.P. Nr. 14269, von 1883 und 5599, 
von 1886). 

I. Buffet (D. RB. Nr. 30995) verwendet den Wafjerdampf erft zur 
Borwärmung des Deles, und darauf zu deflen Verwandlung in einen Sprüh⸗ 
regen. 

E. C. Burgeß (D. RP. Nr. 29614) vermeidet die Anwendung eines 
Dampflefjeld zur Erzeugung bes zur Zerftäubung nothwendigen Waſſerdampfes, 
indem er eine Schlange und Retorten in der Feuerbüchſe felbft anbringt. 

J. B. Archer (E. PB. Nr. 6347, von 1886) patentirt einen Apparat 
zur Heizung von Dampffefieln mittelft flüffiger Kohlenwaflerftoffe, bei welchem 
diefe nicht zerftäubt, jondern vorher in gasförmigen Zuftand gebradjt werden 
(Dingl. Iourn. 262, 370). 

William de St. Martin (D. RVP. Nr. 36134) läßt Miineralöl in 
eine glühende Retorte eintropfen, in der es zugleich mit Waſſerdampf zerjett 
wird; die entftehenden Gafe werden durch eine archimedische Schraube mit ein» 
ander vermifcht, ehe fie zur Verbrennung kommen. 

DB. Horn (D. RP. Nr. 36403) hängt an Stelle der Feuerthür einen 
Kaften ein, der mit einer Einlaufrinne und Vertheilungsſchale für den Theer zc. 
verſehen ift. 

13) Diefer Apparat ift mit einer Anzahl von anderen in Dingl. Journ. 258, 


418 und in Wagner’8 (Fiſcher's) Jahresber. 1885, S. 1313 bis 1318 beichrieben 
und abgebildet. 
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F. Mörth (D. R.P. Nr. 38166) benugt überhigten Wafjerdampf zur 
Zeritäubung. 

J. Key (Engineering 1886, p. 450; Dingl. Journ. 263, 240) will 
ohne gepreßte Yuft oder Dampf einfach mit Filteiren des Theers vor der Ver⸗ 
brennung ausfommen. 

Weſtphal's Naphtabrenner 1) iſt fie Schmiedefeuer beftimmt, und ſoll 
ſeinem Zwecke ſehr gut entſprechen. Bei dieſem ſtrömt das flüſſige Brenn⸗ 
material aus einer Gruppe von ringförmigen Spalten aus und wird durch 
comprimirte Luft zerſtäubt. Dieſe Dunſtwollke wird entzündet und die fehr 
mächtige und heiße Flamme wird durch einen Schnabel auf den zu erhigenden 
Gegenftand gerichtet. Diefe Vorrichtung. geht gut. mit Petroleummüdftänden, 
und dürfte fich auch für Kreofotöl eignen, aber weniger fir Theer, welcher die 
Spalte leicht verftopfen wird. 

Wir wollen nun zwei größere Arbeiten der legten Jahre über biefen 
Gegenftand im Zuſammenhange beiprechen, nämlich die Beichreibungen der 
Verbrennung von Petroleumrüditänden in Baku (wo fie thatſächlich das einzig 
zugängliche Brennmaterial bilden), welche von B.Redwoob 2) und E. Engler’) 
gegeben worden find. Nach Engler bilden dieſe Rückſtände, von den tatarifchen 
Arbeitern „Maſſud“ und von den Ruflen „Aftatli* genannt, 55 bis 60 Proc. 
des Rohpetroleums. Ein Theil davon wird zur Schmieröffabrilation verwendet; 
aber weit mehr wirb verbrannt, zum Theil in den Fabrifen zur Deftillation 
und Dampferzeugung , zum Theil zur Heizung von Dampfſchiffen und Loco⸗ 
motiven auf weite Entfernungen, auf dem Kafpifchen und Schwarzen Meere, 
der Wolga, der transfafpifchen und transkaukaſiſchen Bahn u. f. f. 

Der Heizwerth der Rüdftände beträgt nahezu das Doppelte von dem der 
Steinfohle. Gewöhnliche Brenner geben 12 fache Verdampfung, Brenner befter 
Conftruction bi8 15 kg Dampf auf Ikg NRüditände. Für die Deftillation 
von 100 Thln. Rohnaphta anf Kerofin werden 3 bis 4 Thle. Ruckſtände ver 
braucht. 

Der Rüdftandsbrenner, dort „Forſunka“ genannt, der beſonders von der 
Firma DO. K. Lenz in Balı eingeführt und verbeflert worden ift, kommt in 
fehr verfchtedenartiger Form zur Anwendung, ftetS aber in der Art, daß die 
Zerftäubung des Deles durch geipannten Waflerdampf ftattfindet; Zerſtäubung 
durch comprimirte Luft hat fich nicht bewährt (vergl. jedoch Nobel’s Etagen- 
brenner, weiter unten). Die frei zutretende Luft reicht zur Verbrennung voll 
fommen aus, und ſchon dabei können Ylammentemperaturen erzeugt werden, 
welche Schmiebeeifen zur Schmelzung bringen. Daher müfjen auch Keſſel⸗ 
böden, Heizröhren u. |. w. vor zu unmittelbarer Berührung mit der Flamme 
der Forſunka gefchligt werden. 

Fig. 32 bis 35 zeigt eine in Baku viel verwendete Forſunka. Sie 
befteht aus dem Eiſenrohre D, 26 mm im Fichten weit, das an feinem vorderen 
Ende platt gefchlagen ift, jo daß nur noch ein etwa 0,5 bis 1 mm weiter Schlitz 


1) Dingl. Journ. 263, 878. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, p. 78. — 
3) Dingl. Journ. 260, 440. 
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offen bleibt, durch welchen der durch diefes Rohr geleitete Wafferbampf hervor- 
dringen fann. Die Zuleitung des Deles erfolgt durch das Rohr N; das dicke 


Dig. 82. Fig. 34. 





Oel vertheilt ſich in einem napfartigen Aufſatz A, um am vorderſten Ende über 
den Dampfſchlitz hinunter zu fließen, durch den ausſtrömenden Dampf aufs 
Feinſte vertheilt und dann verbrannt zu werden. Je nachdem man ber Röhre D 
die Form von Fig. 33, 34 oder 35 ertheilt, nimmt die entflehende Flamme 
eine mehr fpige, breite oder in der Mitte liegende Yorm an. 

Die in Fig. 36 abgebildete Forſunka, Syftem Brandt, ähnelt dem in 
Sig. 31 abgebildeten „Sprighahn“. Durch das mefjingene Gußftüd a gehen 

Tig. 36. 





Röhren b und m hindurch, b für das bei N eintretende flüfjige Brennmateriul, 
m für den bei D zutretenden Waflerdanipf. Das Del tritt durch einen ring» 
förmigen, mittelft des Kegels / von dem Griffe A und ber Spinhel g aus zu 
verftellenden Schlig aus, während der Dampf durd) einen mit diefem soncen- 
trifhen Schlitz entweicht. Zwiſchen bem Segel f und dem ebenfalls verftellbaren 
Mundſtück i vermiichen fich beide und treten bei s als feiner Strahlenbüfchel 
aus, welcher angezündet wird. ‘Die Regelung der Speifung mit Del und Dampf 
erfolgt nicht mittelft der Hühne o und 2, welche beim Gebrauc des Brenners 
vollftändig geöffnet find, fondern burch Verftellung des Kegels f. 

Die Anordnung eines folhen Brenners in einem gewöhnlichen Cornwall⸗ 
Dampftefiel zeigt Fig. 37 und 38 (a. f. S.). Das Del läuft aus dem Behälter R 
durch das Rohr N in den Brenner, während der Danıpf aus dem ‘Dome D 
des Keſſels ebendahin geleitet wird. Bei r ift der ganze Brenner in wage- 
rechter Ebene drehbar, fo daß er aljo bei Drehung um etwa 90° aus ber 
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Thür t heranstritt. Um Erplofionen unmöglid; zu machen, geſchieht die Ente 
flammung in legterer Stellung, alfo vor Einführung in den euerungsraum. 
Big. 37. Fig. 38. 


Die nöthige Luft tritt durch die Tücher der Thür £, ſowie durch eine mittelft 
Klappe zu flellende größere Deffnung zu. 
Die Lenz'ſche Forſunka zeigt Fig. 39 bis 41. Sie befteht aus dem 
meffingenen Doppelrohre aa,, an welches ſich einerſeits die cylindriſche, oben 
Big. 41. Big. 99. 


Fig. 40. 


und unten mit Schraubendedel h verſchließbare Mifchlammer g anſchließt; die 
drehbaren, mittelft Schlüffeld bei p und p, verftellbaren Stangen o laufen 
bei & und n in feften Lagern und endigen in excentriſch angefegten Zapfen 
(Fig. 41). Letztere greifen in halbeylindriſch geformte Gfeitftüde e ein, fo 
daß je nach Drehung bei p und pı und Stellung ber ercentrifhen Zapfen 
diefe Gfeitftiide nad) oben oder unten verſchoben werben fünnen, wobei fie 
der Zunge d mehr oder weniger nahe kommen und den Zufluß von Dampf 
und Del genau regeln. Dieſes tritt fein zerftäubt durch den wagerechten 
Schlitz s, welcher etwas weniger als zur Hälfte um bie cylindrif—he Kammer g 
herumläuft, als Flammenbuſchel aus. D und N find Zuleitungsrören für 
Dampf und Del nad) a und a. Diefer Brenner braucht pro Stunde und 
Pferd etwa 3 bis 3,5 kg NRüdftände von 0,910 fpecif. Gew. und 140° Ente 
zuudungspunkt. 
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Fig. 42 zeigt den auf den Nobel’ichen Werken theilweife verwendeten 
Brenner von Sandgren. Durch N und D treten Del und Dampf in die 








duch die Wand f in zwei Hälften getheilte Kammer AB. Die Ausftrömung 
des Deles wird durch Berftellung der Mundftücplatte k mittelft Hebel A umd 
Stange 1 während des Brennens geregelt; die Mundftücplatte k, für den 
Dampf wird von vornherein feftgeftellt. Durch g kann zur Reinigung der 
Dampf nad; Zuridziefung des Kegels m auch in die Abteilung A geleitet 
werben. 

Die Brenner für Locomotivfefjel und andere Röhrenleſſel müffen der- Art 
fein, daß eine mehr vertheifte Flamme entfteht. Ein Brenner von Lenz für 
diefen Ziwed ift in Fig. 43 bis 46 dargeftelt. Er ähnelt fehr dem Lenz⸗ 
Vrenner, Fig. 39 bis 41, aber hier läuft der Schligs um die ganze Kammer g, 
foweit diefelbe nicht an dem Buleitungsftüde feſtſitzt, wodurch alfo ein ring- 
förmiges Ausftrömen des zerftäubten Oeles bewirkt wird.” Hierfür müffen 

Fig. 48. Fig. 44. 


Big. 46. 
Big. 46. 


and} die Gfeitftüde e und e, cylindrifch fein, alfo fid) in der Kammer g nad) 

Art eines Kolbens auf» und abwärts bewegen laſſen. Dies erfolgt mittelft der 

Stangen 0, welche in den mit der feftftehenden Zunge d verbundenen Lagern n 
QungerRöhler, Eteintoblentbeer. 17 
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drehbar find. Durch Drehung der auf o befindlichen excentriſchen Ringe d 

(Fig. 45) können die Gleitſtlicke e und e, gehoben und gefenkt werben, um fo 

durch den Schlig bei s nad Belieben mehr oder weniger Dampf oder Del aus- 

treten zu laflen. Big. 46 giebt einen ſenkrechten Schnitt durch Fig. 44 bei 
Big. 47. Big. 48. 





den Zuleitungsröhren D und N. Durch den Hahn A fann man Dampf auch 
in die Delfammer zur Reinigung des Brenners zulaffen. fig. 43 zeigt eine 
etwas abgeänberte Geftalt von Zunge und Mundftüd des Brenners. 
Fig. 47 und 48 zeigen einen Brandt' ſchen Brenner fir Locomotivkeſſel. 
Die Brennerfammer ift durch die wagerechte Scheibe a in zwei ungleiche Räume 
geteilt, in deren unteren durch D Dampf, in den oberen durch N Del eintritt. 
Durch ſchwache Drehung des Einſatzes d laſſen ſich die Definungen ö weiter 
oder enger ftellen, und die Zuftrömung des Oeles fomit genau regeln. Letzteres 
Fig. 49. tritt zwifchen den Rippen d 
durch die Abtheilungen e und 
die Schlige f radial aus, und 
wird durch den darunter and 
frömenden Dampf zerftäubt. 
Fig. 49 zeigt benfelben 
Brenner I in der Fenerbüchfe 
eines Locomotivleſſels inmitten 
des Roftes k. Dampf und Del 
treten durch die Röhren D und 
N mit Regulivventifen d ein. 
Der Berbrand) an Rudſtandsðl 
für Beförderung eines Zuges 
von 20 beladenen Wagen be 
trägt nad) Brandt fir Ikm 
etwa 10kg. 
Engler hebt als Vorzüge der Forſunkafeuerung hervor: hohe Heigkraft, 
geringen Raum fir Brennftoff-Borrath und für.bie Feuerung ſelbſt, leichte 
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Bedienung und Regulicung und taudjfreie Verbrennung, wie er felbft bei 
Fabrikſchornſteinen beobachten konnte. Weniger raudjfrei und geruchlos ver- 
brennen die Rüdftände in den Rocomotivfefjeln, immerhin aber mit weniger 
Gerudy und Rauch als bei unferen Locomotiven. Hiergegen bemerkte Redwood 
bei der Fahrt auf denfelben Bahnen zwar feinen Rauch, aber hin und wieber 
einen unangenehmen Gerud nad) unvollftändig verbranntem Petroleum. 

Die nun zu erwähnenden Aftatfi-Brenner find von Redwood (a. a. O.) 
befchrieben worden. In Kaufmann’s Brenner (Fig. 50), welcher von der 
ruſſiſchen Regierung zur Verwendung in Torpedobooten angenommen worben 

Fig. 50. 





> 
— 


iſt, tritt das Del bei a, der Dampf bei d ein; fie kommen bei CD zufammen, 
wo fie durch einen mittelft zweier Schrauben geftellten Spalt entweichen und 
zerftäubt werben. Die intenfiv heiße Stichflamme muß durch feuerfefte 
Schirmmände von der ummittelbaren Berührung ber Keſſelwände abgehalten 
werben. Das laute Geräufch des Gebläfes bei biefem Apparate tft unan« 
genehm; trogdem find über 100 Dampfer auf dem Kaſpiſchen Meere und der 
Wolga damit verfehen. Natürlich braudt man feine Heizer und Sohlen 
ſchaufler, fondern nur einen Wärter, defien Schuldigkeit es ift, von Zeit zu 
Zeit das Manometer nachzuſehen und die Zufuhr von Dampf und Aſtatki dem 
entſprechend zu reguliren. Fur den Beginn. muß man natürlich den Dampf 
17* 
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zum Betriebe bes Gebläfes einem Heinen Hllfsteffel entnehmen, ober den Kefiel 
mit einem gewöhnlichen Holz» oder Kohlenfeuer' anheizen. 


Sig. 51. 


Da die Zerftäubung mittelft eines Dampfftrahles gewifie Uebelftände Hat, 
jo Haben Gebrüder Nobel einen von diefen Einmwirfen freien Apparat con- 
ſtruirt (Fig. 51 bis 53). Fig. 51 iſt ein Verticalſchnitt, Fig. 53 eim Hori- 


Sig. 52. 


zontalſchnitt und Fig. 52 
ein Aufriß der Keſſel⸗ 
front (weitere Einzelheiten 
werden von Redwood 
a. a. D. gegeben). Der- 
felbe befteht im Wejent- 
lichen aus einer Anzahl 
von über einander geftellten 
Beden an ber Vorderſeite 
des Feuerraumes. Das 
brennende Oel fließt von 
dem oberſten allmälig nach 
dem unterſten; dabei tritt 
Luft zwiſchen den Beden 
und durch bie vier Deffe 
nungen ce ein, und bie 
Richtung der Flamme 
wird durch die feuerfeften 
Mänerhen dd beftimmt. 
Mit diefem Apparate kann 
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man 14,5 kg Waſſer auf 1Kg Aſtatki verdampfen, während man bei der Zer⸗ 
RänbungsmetHode nur auf 12kg Dampf kommt. Höchſt bemerfenswerthe 
Refultate find mit diefem Brenner für hüttenmänniche Zwede erzielt worden. 
Dan kann damit Schmiedeeiien ſchmelzen und fomit Hufeifen, Schrauben 
Ichlüffel, Zahnräder und andere kleinere Gegenftände aus weichem Eifen leicht und 
billig durch Gießen in Formen barftellen, ohne Erhigung der Verbrennungs- 
luft. Wollte man legtere anwenden, fo wiirde man unzweifelhaft auf noch 
viel höhere Temperaturen fommen; aber die Schwierigkeit, hinreichend feuer⸗ 
feſtes Material zum Bau der Defen zu befommen, ift Verfuden in biefer 
Richtung Hinderlih. Das Fehlen von Phosphor und Schwefel in diefem 
Brennſtoff ift ein großer Vortheil für metallurgifche Zwede. Der Preis des 
Aftatli war 1884 in Baku 21/, Mark pro Tonne, oder etwa 8 Mark pro 
Tonne zu Tſaritſiu an der Big. 58. 

Wolga; e8 wird in Moskau 

ſtark verwendet und geht bis 

Stocholm und Teheran. 

In Bezug auf die 
Verwendung dieſes Brenns 
Roffes fir Dampffchiffe 
muß man die Raums- 
erfparniß fr den Vorrath 
und die geringe Arbeit und 
Zeit fir das Einnehmen 
im Hafen in Betradt 
ziehen. Bei den jegigen 
Preifen für Steintohlen- 
theer wäre es vielleicht 
thunlich, denfelben außer 
halb der Gasfabrifen in 
ähnlicher Weife wie das Aftatli zu verwenden, in Fällen, wo die Erzeugung 
fehr großer Hige oder Raumerfparniß in erfter Linie ftehen. 

Wir erwähnen ſchließlich Körting's Dampf-Zerftäubungsapparat (Dingl. 
Ionen. 260, 411), Fig 54 (a. f. ©). Derfelbe ift ganz aus Eifen, und 
daher fehr dauerhaft und billig (60 Mt). Die fpecielle Art der Dampfr 
zufuhr foll es hindern, daf irgend welcher Theer abtropft. Die Speifung mit 
Theer wird durch das mehr oder weniger ausgebohrte Mundftücd D regulirt, 
das fich nicht leicht verftopft, da der Seiher 7 und das Sieb S bie Ber» 
unteinigungen zurüdhalten; auch fann man e# leicht fir gelegentliche Reinigung 
zugänglich machen, indem man die Kappe H hinaufſchiebt. Der Zerftäuber 
felbr läßt ſich jeden Augenblid mittelft der Nadel R nad) Aufhebung des 
Dedels 9 reinigen. Der Dampfftrahl ſaugt Luft durch die Feuerbüchſe Z 
mit großer Energie, und die Schieber M dienen zur Regulicung berjelben. Der 
Dampf tritt durch D ein, und die Schnelligkeit der Verbrennung wird durch 
das Dampfeinlafventil regulirt. Der Theerbehälter wird auf den Retorten⸗ 
ofen geftellt, fo daß ber Theer ftets warm und dünnflüffig ift. 
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©. Horn (D. RP. Nr. 36403) wendet einen einfachen Apparat an, 
den man an den Angeln der Feuerthur aufhängen kann, fo daß man ihn leicht 


Fig. ba. 


einfegen oder herausnehmen kann, 
wenn man von feſtem zu fluſſi⸗ 
gem Brennmaterial oder umge 
kehrt übergehen will. 


Neuerdings Hat Holden ) 
Director der großen Werkſtätten 
„der Great-Eaftern-Bahn in Strat- 
ford bei London, das Verfahren 
der Heizung mit fltffigen Brenn- 
Hoffen aud) auf den Fettgastheer 
angepaßt und feine Conftruction 
bei den Betrieböteffeln und einer 
Anzahl Locomotiven diefer Bahn 
mit großem Erfolge zur Anwen- 
dung gebradtt. 

Das Eigenthumliche des Hol- 
den’fhen Syſtems befteht darin, 
daß auf dem Rofte eine 7 bie 
8 cm hohe Schicht von Kohle 
unterhalten wird, oberhalb deren 
der Theer oder das Theeröl oder 
ein Gemifc beider durch zwei 
Injectoren mit Duſenanordnung 
mittelft eines Dampfftrahles zer⸗ 
Käubt wird (Fig. 55), während 
ein zweiter, nahe der Difen- 
anorbnung durch einen Ring aus 
tretender Dampfftrahl dazu dient, 
die erforderliche Berbrennungss 
luft im die Feuerblichſe übers 
zureißen. Soll aus irgend einem 
Grunde nicht mit flüffigem Brenn- 
ftoff geheizt werben, fo kann ohne 
Weiteres bie reine Kohlenfeuer 
rung Plag greifen. Die einzige, 
an einer Locomotive fiir Theer⸗ 
feuerung zu treffende Verände · 


rung beſteht darin, daß unterhalb ber Feuerthür zwei Rohrſtutzen von 152 mm 
Durchmeſſer durch den Wafferraum, die kupferne oder eiferne Feuerlaſtenhinter ⸗ 
wand, eingezogen werben, durch die ber Brenuftoff in den Feuerraum einge: 


1) Eroste, Zeitſcht. d. Ber. deutſch. Ingen. 1891, ©. 496.7 
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blafen wird. Die Anordnung diefer Stugen und der Injectorbüfen überhaupt 
iſt aus den Figuren 55 und 56 erfichtlic). 

Der Dampf fiir die Ditfen wird dem Kefjeldome entnommen und nicht 
weiter überhitzt. Die Dampfzuftrömung zu den Düfen wird durch einen 
gemeinfamen, die zu ben Ringen an ber Mündung durch je einen befonderen 
Hahn geregelt. Um bei Froſt das Brennmaterial anwärmen zu können, ift, 
wie in Fig. 56 (a. f. S.) gezeichnet, ein durch Hahn abftellbares Dampfrohr in den 
Behälter eingeführt. Sämmtliche Theerleitungen laſſen ſich behufs Reinigung 
bei etwaiger Berftopfung durch Dampf ausblafen. 

Der größere Theil des Roſtes wird mit Kreide oder Kalkſtücken belegt, 
um nur wenig Luft von unten durch das fefte Brennmaterial treten zu laſſen. 
Es ift bei dieſem Heiziyfteme nur ein geringer Luftzug erforderlich, weshalb 
auch die Blasrohrmumdungen erheblich erweitert werden können, fo z. B. bei 
einer Locomotive von 432 mm Fig. 55. 
Cylinderburchmefler und 610 mm 
Kolbenhub von 133 auf 152 mm. 
Hierdurch werben nicht allein Ber: 
ftopfungen ficherer vermieden, fon- 
dern es erwächſt daraus auch der 
anderweitige Bortheil des ges 
ringeren Rückdruckes auf bie 
Kolben und weniger Flugaſchen⸗ 
bildung. 

Die in Fig. 56 darge⸗ 
ftellte Great: Eaftern» Locomotive 
befigt einen Theerbehälter von 
0,95 cbm Faſſungsraum; diefe 
Menge (etwa 1030 kg) Theer 
genügt für etwa 300 km im Bor» 
ortSverfehr bei einer Zugſtärke von 
15 Wagen. Gleichzeitig werden 
hierbei 1280kg Kohlen und 72kg } 3 
Kalt verbraudht, während bei 
gewöhnlicher Kohlenfeuerung nad) Parallelverfuchen ungefähr 2620 kg Kohlen 
erforderlich find. 

Wie die folgende Aufftellung zeigt, ift die Erſparniß bei Anwendung der 
Theerfeuerung gegenüber der Heizung mit Kohle allerdings nicht fehr beträcht⸗ 
ih. Die Tonne Kohle koftet 15 ME., der flüffige Brennftoff — ein Gemiſch 
aus ?/, Fettgastheer und 1/, Gründl — 2,4 Pig. pro Liter umd der Kalt 
5,50 ME. pro Tonne. Allein die Vortheile liegen auf anderem Gebiete: die 
Verbrennung ift bei richtiger Luftzufuhr rauchlos, die Dampferzeugung kann 
jederzeit, 3. B. bei Ruhepauſen, durch Abftellung der Ventile unterbrochen und 
ebenfo Leicht wieder aufgenommen werben. ‘Dabei ift da8 von ben Düſen ver: 
urfachte Geräuſch kaum nennenswerth. Nach dberfelben Quelle wurden 1891 
in Südrußland auf einer einzigen Strede, der Grazi- Tjaritfin- Eifenbahn, 





— — — 
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143 Locomotiven mit Ruckſtänden der Petroleumdeſtillation geheizt. Die An⸗ 
wendung dieſes Principes ſteckt alſo keineswegs mehr in den Kinderſchuhen. 

Andere Apparate zur Heizung mit flüffigen Brennſtoffen werden noch 
befchrieben von Busley!) (Engl. Pat. Nr. 5026, von 1887), Heyden ?), 
Thomas, Mörth (D. R.-B. Nr. 40142) und Wrede (D. R.-B. 
Nr. 56339). Ä 

Großes Gewicht ift auf den Umftand zu legen, daß bei rohem (nicht 

filtrirtem) Theer die unvermeidlich Heinen Deffnungen der Hähne :c. ſich leicht 
theilmeife oder ganz verftopfen. Der Theer follte aljo ſtets möglichft gut 
filteirt werden, was aud) 
feine großen Unannehmlich⸗ 
feiten hat. Um dieje zu 
vermeiden, bewirkt Live⸗ 
fey ?) die Regulirung durch 
Einhaltung von mehr oder 
weniger großen Stücken 
eines Mefjingrohres von 
etwa 3 mm innerem Durch» 
mefjer zwifchen ‚dem mit 
beliebig großem Hahn ver- 
ſehenen Theerbehälter und 
dem Brenner. Die Rei⸗ 
bung in dem engen Rohre 
bewirkt bei der Zähigkeit 
des Theers eine mit der 
Länge des Rohres im Ver⸗ 
hältniß ftehende Verlang⸗ 
ſamung des Stromes, und 
damit die Regulirung des 
Ausfluſſes. 

J. Smith verwendet 
zu dieſem Zwecke drei Rohr⸗ 
längen von 0,9, 1,35 und 
1,3 m Länge (zu Spiralen 
aufgemwunden), um damit 
den Werhfeln in der Wlüffigfeit des Theers und der Dfentemperatur Red 
nung zu tragen; da8 Niveau des Theers in dem Speiſebehälter foll 1,5 m 
über der Rohrſchlange ſtehen. Berftopfungen jollen faum vorlommen; der 
Strom ift ganz regelmäßig und bedarf keiner Ueberwachung. 

Auf andere Webelftände, die dem Berfahren der Verbrennung flüffiger 
Brennſtoffe noch anhaften follen, macht A. Seigle*) aufmerkſam und ſucht 


Tig. 56. 





1) Zeitſchr. d. Ver. deutjch. Ang. 1887, ©. 989. — *) Chemical Trade Journ. 
1887, p. 159. — *) Journ. of Gaslighting 1886, p. 159. — Zeitſchr. f. Berge, 
Hütten u. Maſch.⸗Ind. 1895, S. 197. 
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diefelben durd) ein ganz neues Syftem der Anwendung flüffiger Brennftoffe zu 
Heizzweden zu befeitigen. 

Dis jegt beruhen alle Apparate, fo verichieden auch ihre Conſtruction 
fein möge, mit wenigen Ausnahmen auf dem Grunbjage, daß die Flüſſigkeit 
mit Hilfe von comprimirter Luft oder Dampf zerftäubt wird und fo in dem 
Heizraum der Kefjel zur Verbrennung gelangt. Bei diefer Anordnung ift es 
beinahe unerläßlih, daß diefer Raum mit fenerfeften Materiale ausgeflittert 
ift, um die Temperatur Hinreichend hoch zu halten, weil fonft durd) die un» 
volltommene Verbrennung der ſchweren Kohlenwaflerftoffe zu viel Rauch ent- 
ftehen würde. Auf diefe Art erfolgt die Verbrennung in einem einzigen Feuer 
raume, defien Größe oft ehr beſchränkt ift und in welchem 
aus diefem Grunde eine jehr hohe Qemperatur herrſcht; 
auch entweichen mit den Verbrennungsproducten viele un⸗ 
zerſetzten Stoffe, deren vollftändige Verbrennung durd) die 
zu große Menge Stidftoff, Kohlenfäure und Waflerdampf, 
welche mit entweichen, verhindert wird. 

Zur Beleitigung diefer Uebelſtände verzichtet Seigle 
auf die Anwendung nur eines einzigen Yeuerraumes und 
deſſen Ausmauerung mit feuerfeften Steinen. Bei feinem 
Syſteme wird die von den flüffigen Brennftoffen erzeugte | 
Flamme in mit Waſſer umgebene Heizrohre getrieben, welche wie eine Reihe 
von Bunfen’schen Brennen wirken, in deren Inneren die Verbrennung an⸗ 
fängt und aufhört, fo daß fie nur von nicht mehr brennbaren, farblofen Gaſen 
verlaffen werden, deren Hite durch einen damit verbundenen Apparat voll 
ftändig ausgenugt wird. 

Wie Fig. 57 zeigt, wird jedes der Rohrſtücke A aus zwei concentrifch in 
einander ftedenden Cylindern aa’ mit gemeinjamen Böden gebildet. Weber 
diefen Rohrſtücken befindet ſich der Dampfſammler C, welcher auch das Speiſe⸗ 
waſſer empfängt, das durch D nad) dein unteren Theile von A geführt wird, 
während das Rohr E den Dampf in den oberen Raum von O entweichen 
läßt. Fig. 58 und 59 (a. f. ©.) zeigen die Anwendung diefes Syftems an einem 
Schiffskeſſel. Der Heizapparat befteht aus drei Reihen Verbrennungsröhren, 
deren jede aus ebenjo viel Stüden A befteht, welche mit dem Hauptlefiel durch 
die Speiferöhren D und die Dampfüberführungsröhren Z verbunden find. 

Gegenüber dem erften Rohrſtücke jeder Reihe befindet ſich ein Vergaſer 
oder Zerftäuber B, welcher einen Strahl entziindeten Gaſes in das Innere 
treibt. Diefer geht in der Mitte durch die drei Rohrſtücke, welche zu diefem 
Zwecke in derfelben Achje liegen, wie der Injector ſelbſt. Wie aus der Abbil- 
dung erfichtlich ijt, werden die inneren Durchmeſſer der Rohrftitde A einer 
Reihe progreffiv größer, fo daß die Austrittsöffnung des erften Heiner als bie 
Eintrittsöffnung des zweiten u. ſ. w. ift; durch den zwiſchen jezwei Rohrſtücken 
befindlichen freien Raum kann bemnad) die zur Verbrennung der Gafe erforder- 
liche Luft mitgeriffen werben. 

Die Intenfität der Verbrennung kann fo geregelt werben, daß biefelbe 
beim Austritt des Gasftromes aus dem letten Nohrftlide ganz oder beinahe 
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vollendet ift. Die heißen Gafe fteigen in die Höhe und durchſtreichen die 
Siederöhren des Keſſels, wo fie durch die Scheibewände F in den Kammern G 
gezwungen werben, den durch die Pfeile vorgejchriebenen Weg zu machen. Ihre 
legte Wärme geben fie an einen Gpeifewaflervorwärmer ab und entweichen 
Fig. 58. Fig 59. 
x 


x Bons 2-2 


dann in bie Luft, ohne daß ein Schornftein nöthig it. Zur größeren Sicher ⸗ 
heit find die Röhren D und E mit Rüdfchlagventilen verfehen, welche ſich 
automatisch fehließen, wenn an den Rohrſtücken A eine größere Undichtigkeit 
eintreten ſollte. 

Das Syſtem Seigle geftattet die rafche Verbrennung großer Volumina 
von Gaſen und Dämpfen ſelbſt in langen und engen Röhren, wodurch ſtets relativ 
Kalte Berührungsflächen geboten werden; die Verbrennung findet ganz volls 

Fig. 60. fändig und ohne jede Rauchent⸗ 
widelung flatt, was bei den bis 
jegt üblichen Feuerungen noch nicht 
erreicht worden iſt. Ein nicht 
geringer Vorzug diefes Syſtems 
ift auch, daß ein Schornftein dabei 
überfläffig ift. 

Einen anderen Uebelftand der 

feither üblichen Apparatur fieht 

M. Kaempf!) in der Nothwendigkeit der Verwendung von Prefluft oder 
Dampf zum Zerftäuben der flüffigen, oft unreinen Brennftoffe. Bei feinem 
Verfahren ift diefer Uebelftand durch Benugung eines Cafes, welches durch 
Bergafen brennbarer Stoffe gewonnen wird und mitbrennt, befeitigt. Bei 
dem hierzu verwendeten, aus drei Röhren abc (Fig. 60) beftehenden Brenner 


)D. RP. Rr. 97506. 
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gelangt der bei r eintretende flüffige Brennſtoff an eine trompetenartige Er 
weiterung bes centralen Suftzuführungsrohres a und wird Bier durd; den um 
dafjelbe Herumgeführten, bei s eintretenden, vergaften Brennftoff zerftäubt. 
Bde Ferrari !), D. R.P. 56 240, fucht die Anwendung von Streublifen 
oder Zerftäubern und bie damit verbundenen Unzuträglichkeiten durch einen 
Kaftenroft zu umgehen, in welchem die Verbrennung analog der feither für fefte 
Brennftoffe üblichen Art vor ſich geht. Für flüffige Brennftoffe tritt an die 
Stelle des Roftes ein mit durchgehenden Canälen @ verjehener Kaften (Fig. 61), 
in welchem mittelft einer, bis zur Brennoberfläche heraufreichenden poröfen 
Füllung (Asbeſt oder dergl.), das unter einem durchbrochenen Boden d ſtehende 
ober in burchlöcherten Röh⸗ Sie. 61 
ven zufließende Brenn» 
material dochtartig aufge 
fogen wird. Bei ber 
Benugung diefer Kaſten⸗ 
roſte für Flammrohrfeue⸗ 
rungen wird der Raum des 
Flammrohrs, in deſſen unter 
rem Theile die Kaſten unter ſchrägen, durchbrochenen Platten beiderſeits angeordnet 
find, derart ausgenugt, daß mittelft einer im Roftnivenu gelegenen Abdecplatte 
eine Luftlammer gebildet und oberhalb der Abbedplatte durch eine gewölbte Platte 
ein vorwärts gehender Zug von dem oberen Flammrohrraum abgetrennt wird. 
Ueber den verhältnigmäßigen Brennwerth von Steinfohlentheer 
(mit oder ohne Dampf) und Koks für Retortenheizung ift von 
F. ©. Dexter ein Bortrag bei ber 1886er Berfammlung des „Öas-Inftituts“ 
in London gehalten worden). Um Theer und Kols vergleichen zu können, 
daffificirte Dexter die Theerbeftandtheile nad} ihren Siebepunften in verfchies 
denen Zeitabſchnitten ber Deftillation, und nahm dabei Durchſchnittsformeln 
für die Kohlenwaſſerſtoffe an. Dadurch fommt er zu folgender Tabelle: 
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) Ghem.Btg. 1891, ©. 850. — *) Journ. Gas Lighting 1886, p. 1242. 
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Koks, wie er aus der Retorte gezogen und abgelöfcht wird, enthält min- 
deftens 25 Proc. Waller (?), außerdem Aſche und Schwefel. Zieht man nur 
25 Proc. von dem Werthe bes Koks ab, fo erhält man für defien Brennwert 
0,75 x 7000 = 5250 Galorien, alfo nur 5/; von dem des Theers. 

Dur eine in ihren Elementen allerdings etwas zweifelhafte Berechnung 
der zu erzielenden nüglichen Zemperaturen fommt Derter fogar auf das Ber» 
hältnig 1/,. Es ift wichtiger, zu conftatiren, ob dieſes Verhältniß mit der 
Praxis übereinftimmt. ‘Der größere Heizwerth bes Theers hängt wejentlich mit 
feiner flüffigen Form und der Leichtigkeit feiner Handhabung zufammen. Er 
fann in einer Heinen, gleichbleibenden Menge, und unter, die Mifhung mit 
Luft viel mehr begünftigenden Umftänden als Koks eingeführt werben. Mithin 
fann man mit weit weniger Luftüberfchuß arbeiten, und die Abkühlung beim 
Einführen frifcher Beſchickung von Koks fällt bei Theer ganz fort. Die Ans 
wendung von Dampf ift fchädlich durch Verringerung der Temperatur im Dfen. 

Don anderer Seite behandelt I. T. Lewes (ebend. ©. 1247) daſſelbe 
Thema. Er erwähnt, daß im Jahre 1883 der Werth des Theers 1,70 bis 
3,30 Mt. auf 1 Tonne Kohle ausmachte, 1886 aber nur 0,33 bis 0,60 Mt. 
Folgende Zahlen zeigen den heutigen Werth des Theers für Deftillation mit 
Bugrımdelegung der geltenden Marktpreife, wobei zu bemerken ift, daß die beiben 
Fabriken, aus denen die Angaben ſtammen, den Proceß nicht gleich weit führten. 

Il. PBroducte aus einer 8 Tonnen haltenden Theerblafe. 


60 Sallonen Naphta 8 9d.. . 2 2 2....PPp.&.2. 5. 0. 
5 Reha. . 2.22 0. 16. 0 
500 „ Krreoſotöl à U... > 2 en ll. 3 
1 Sentner Rohanthracen. - - © » 2 22 nr 1.1.8 

5 Tonnen Pech a 15 fh. en „ 3.15. 0 
Abzuziehen für Lohn. . . . Pd. St. 2.0.0. SR. St. 9. 17. 11. 
Kohlen - - » nn n 0.6.0. „ m 2. 6 0. 


Pf. St. ' St. 7.11.11. 
Alſo Werth von 1 Tonne Theer — 19 fh., abzüglich der Reparaturen, 
Amortifation, Oeneratteten x. 
Producte von 1 Tonne Theer. 





5 Oallonen 50/90 Benzol zu 1 9.55 . .Pfd. St. O. 71. 

2 „Naphta zu 9b . . oo. „0. 1.6. 

5 „Carbolſäure gu 1 fh. 8 d. „02 84. 
50 u Kreofotöl zu 3/, d. .. 9,0 3. II/,. 
30 Pfd. Rohanthracen, 36 Prohe. > nn n0 80. 

2 Sentner Naphtalin zu 3 fh. . „ »0 60. 
11 n Beh zu9b.. .. 083. 

Pd. St. 2. 2. 31. 


Abzuziehen fir Chemikalien, Kohlen und Ars 

beitölohn . . . » » 0. 10.6. 
Werth von 1 Tonne Theer, ai Neararen, 

Generalkoſten ce . . . . Pb. St. 1. 12. 9%). 
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Selbſt im zweiten Falle bleibt alfo für die Theerbeftillation zur Seit kein 
großer Gewinn. Wo unter 30000 Tonnen Kohle jährlich vergaft werden, lohnt 
es fich nicht, den Theer zu beftilliven. Andererſeits zeigt Lewes, daß beim 
Heizen mit Theer zum theilmeifen Erſatz von Koks eine erhebliche Erfparniß 
(1 bis beinahe 13 ME. pro Dfen in 24 Stunden) gemacht wurde. Wenn man 
Kols zu 5 Mi. und Theer zu 7 ME. pro Tonne verlaufen muß, bleibt fich der 
Werth gleich; aber meiſtens ift e8 jeßt (in London) gewinnbringenber, Koks als 
Theer zu verlaufen. 

Den dfterd gemachten Angaben, wonad) der Heizwerth des Theers auf das 
Doppelte von demjenigen der Kohlen oder Koks anzuſetzen wäre, widerſprechen die 
mit einem guten Galloway⸗Keſſel angeſtellten Beobachtungen von L. T. Wright i), 
nach welchen das Verdampfungsverhältniß zwiſchen Koks aus Silkſtone-⸗Kohle und 
Gastheer nur wie 1:1,13 iſt; bei Retortenfeuerung mit Dampfinjection ſtellte 
fi Koks zu Theer wie 1: 1,17, bei bloßem Eintropfen des Theers wie 1:1,24 
(alſo günſtiger als beim Verſtäuben mit Dampf). 

Weitere Angaben macht Wright 1887 2) über feine vergleichenden Ver⸗ 
fache mit der Dampferzeugung mittelft Theer und Sreofotöl gegenüber Kohle 
und Koks. Die Verſuche, welche durch 46 Tage fortgefegt wurden, gaben fol- 


gende Refultate: 
Wirklie Ver⸗ Theoret. Ber: Wirlliche Ber: 
dampfung dampfung dampfung in 
kg Dampf pro beredynet nad Procenten der 
kg Brennftoff der Analyje theoretiſchen 


Nottingham obere harte Cannel. 8,78 12,27 71,56 
Horkfhire Silffioneflofle - . . 10,01 14,24 70,30 
Koks von Nottinghams-Sannel . . 9,91 12,23 81,03 
Silfftone-Gastols . . . . . 11,15 13,83 80,62 
Theer, eingeblajen mit Dampf. . 12,71 15,06 84,40 
Kreofotöl, desgl. - - . . 13,36 16,78 79,56 


Später gab er das Einblaſen mit Dampf auf und führte eine einfache 
Speiſevorrichtung ein, beſtehend aus drei vor einen gewöhnlichen Koksroſt ſchief 
vorgelegten Chamotteplatten mit dazwifchen gelafjenen Sanälen, durd) welche der 
Theer zugleich mit Luft eintritt und verbrennt. Der feite Koblenftoff des Theers 
verbrennt dann weiter hinten auf dem Roſte. Die Arbeit damit ift fehr leicht, 
und man braudt nur 2 mm Vacuum für den Yug, gegenfiber 6 mm bei Koks⸗ 
fenerung. Die Rauchgafe zeigten, wenn ſchwarzer Rauch vermieden wurde, im 
Durchſchnitt 12,9 Proc. CO;. 

Auch 2. Körting?) zeigt den Ungrund der Behauptung, daß der Theer 
fein doppelte Gewicht Koks erjegen könne. Mit guter Gasfenerung, wie zu 
München, braucht man nur 9,6 kg Koks zur Deftillation von 100 kg Saarkohle, 
oder 12 kg flir 100%kg weftfälische Kohle. Da der Brennwerth nah Dulong’e 
(allerdings ganz unrichtiger!) Formel im Verhältnig von 8660 WE. für Theer 
gegen 7270 W.⸗E. für Koks fteht, fo follte man jene 9,6 bezw. 12kg Koks 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1886, p. 561. — *) Ibid. 1887, p. 36. — 
2) Journ. $. Gasbel. 1886, ©. 543. 
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durch 8 bezw. 10 kg Theer erjegen können. In Wien fol bies erreicht worden 
fein, aber Körting konnte nicht fo weit kommen. Eine Hauptſchwierigkeit ift 
die, Daß man bei Theerfeuerung die Ruftzufuhr nicht jo nahe an der theoretifchen 
Grenze halten kann, weil fonft zu leicht ſchwarzer Rauch entſteht. Auch kann 
man bei Theer nicht gut vorgewärmte Luft anwenden, weil man dann mit einer 
[uftdicht verfchloffenen Feuerthür arbeiten muß, fomit die Flamme nicht beob- 
achten kann und leicht zu viel verbrennt. Bon allen Verbrennungsarten des 
Theers hält Körting die Zerftäubung durch Dampf mittelft eines Körting’- 
[hen Injectors (S. 262) file die befte; es gelang ihm auf diefem Wege, den 
Verbrauch an Theer in einem Sech8-Retortenofen von 20 auf 131/, kg zu ver⸗ 
ringern. In einem Acht⸗Retorten⸗Liegel⸗Ofen, der früher 12 kg Kofls auf 
100 Kohlen verbraucht Hatte, erreichte er die Fenerung mit 11 kg Theer, bei 
einer Reiftung von 6800 kg in 24 Stunden. 

Böhm in Stuttgart verbraucht 200 kg Theer zufanmen mit 480 kg Koks 
zur Heizung eines Sieben-Ketortenofens in 24 Stunden; dies entipricht 15 bis 
16 Thln. Brennmaterial auf 100 Thle. Kohlen. 

Die neueften Angaben von 2. Körting!) über Theerverbrennung find ang 
130 deutfchen und 25 ausländischen Gasanftalten entnommen. Die-130 deut 
ſchen befigen eine Gefammtproduction von 65833 Tonnen Theer, während 
Schilling's Statiſtik 828 deutfche Gasanftalten mit zufammen 97 266 Tonnen 
Theer angiebt. Bon jenen 130 haben 44 mit einer Production von 43 078 
Tonnen (alfo gerade die größeren) Theer verbrannt, und zwar im Jahre 1886: 
11434 Tonnen, aljo etwa 12 Proc. ber gefanmten Production der deutjchen 
Sasanftalten. Nad) der ihm von G. Liveſey gegebenen Auskunft follen in 
England faft alle Gasanftalten mehr oder weniger Theer verbremnen, im Ganzen 
etwa 20 Proc. der dortigen Gefammtprobuction. [Diefe Angabe ift jedenfalls 
ſtark übertrieben. Andere engliiche Fachmänner fpreden nur von 1 Proc; 
Davts (Chemical Trade Journal 1887, p. 103) von 5 PBroc.; augenscheinlich 
ſchwankt gerade in England das Quantum bes verbrannten Theers je nach den 
Conjuncturen außerorbentlich ftark hin und her, doch bricht fich immer mehr die 
Anfiht Bahn, daß man unbedingt einen Theil des erzengten Theers verbrennen 
müſſe, um ber Entwerthung defjelben vorzubeugen, und daß man dies gegenüber 
ben Preifen fir Koks mit Vortheil thun könne. G. L.] Körting führt an, 
daß man durchweg ben Heizwerth des Theers — 1,2= bis 1,6 mal demjenigen 
des Koks annehme, auch in Generatoröfen mit nur 12 Proc. Kofsverbraudh 2). 
Er führt dann eine Anzahl von neuen Theerverbrennungseinrichtungen an 
(mit Skizzen), in Bezug auf welche wir auf den Originalaufjat verweiſen 
möüflen. 

Die South Metropolitan Gas⸗Companhy in London fol durch Verbrennen 
ihres Theers benfelben zu 1'/,d. pro 1 Gallone verwerthen, während fie ihn 
nur zu 1/s d. verkaufen könnte (?). Sie joll dabei den größeren Theil der fonft 
zur Anreicherung des Gaſes verwendeten Cannelkohle erfparen, indem fie das 


ı) Journ. f. Gasbel. 1887, ©. 882. — *) Letzteres wird au von Schiele 
(3ourn. f. Gasbel. 1887, ©. 909) beftätigt. 
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Gas längere Zeit mit dem Theer in Berührung läßt, wobei derfelbe das Benzol 
und andere lichtgebende Stoffe abgeben joll (unter Umftänden kann aud) das 
Umgekehrte eintreten !). 

Auch Kraemer (a. a. DO.) glaubt, daß in Deutjchland weit mehr Theer 
als in England zur Verbrennung komme und hält die von Körting umd 
Wright über feinen Heizwerth gemachten Angaben, alfo etwa 1,2:1 gegenüber 
Koks, für richtig. Doch hält er es fir umverftändig, gute gehaltreiche Theere 
in den Ofen zu fchiden und jchlägt vor, hierzu höchitens den Hydrauliftheer und 
den im fpäteren Stadium der Bergafung gewonnenen Theer, die von den werth⸗ 
vollen Subftanzen fehr wenig enthalten, zu verwenden. (Letztere bieten gerade 
wegen ihres großen Kohlenftoffgehaltes auch fir die Verbrennung Schwierig- 
feiten, welche aber doch wohl nicht unüberwindlich fein follten; im Uebrigen 
ericheint ung Kraemer's Borjchlag ungemein rationell und als eine der beften 
praftiichen Löfungen der Frage von der Verwendung des für die Deitillatton 
überflitffigen Cheers.) 

Bezüglich der Frage der Unterfenerung des Theers ſteht Bueb (freundl. 
Privatmittheilung) auf dem Standpunkte, daß der Theer einen etwas höheren 
Brennwerth repräfentit, al8 guter Gaskoks. Der Einführung der Theer⸗ 
verbrennung ftehe aber die vorgängige gründliche Reinigung des Theers von 
feften Beftandtheilen, Napbtalinausfcheidungen ꝛc. und die nicht gerade 
reinliche Manipulation entgegen; immerhin müßten fid) die Gaswerfe allmälig 
bei der riefig wachfenden Theerproduction der Kolereien mit dem Gedanken der 
Theerverbrennung vertraut machen. Einen feſten Preis für den Brennwerth 
des Theerd anzugeben, bezw. einen Minimalpreis für ben Verkauf feitzujegen, 
fei nicht angängig, da dieſe immer vom Kohlenpreife abhängig fein werben. 

Die Berbrennung von Theer als Kraftquelle, ähnlich der Wirkung 
von Ericfon’3 Heißluftmafchine, ift Gegenftand einer Erfindung von James 
Hargreaves. Nad) dem Chemical Trade Journal von 11. Juni 1887 gab 
eine Maſchine mit einem Arbeitöcylinder von 63 cm Durchmefjer ımd 45 cm 
Hub eine Leiftung von 29,7 indicirten Pferdeſtärken bei einem Verbrauche von 
2 Gallonen (— 9 Liter) Theer in der Stunde. Die Leiftung ift = 0,174, 
d. h. gleich derjenigen der beften Gas» oder Dampfmaſchinen; aber flatt 1000 
Cubikfuß Gas, weldhe an vielen Orten 3 Mark Eoften, braucht man nur 
3 Sallonen Theer, die jest in England nur 25 Pfennig foften. Es liegt auf 
ber Hand, daß, wenn dieſe Erfindung ſich bewähren follte, fie von größter Be⸗ 
dentung fein und jede BVerlögenheit wegen Verwendung des von den Deſtilla⸗ 
tionen und für andere Zwede nicht verlangten Theers befeitigen würbe. Einſt⸗ 
weilen ftehen inbeflen weitere Nachrichten über dieje Erfindung noch aus. 
Möglicher Weife dürfte eine Erfindung der allerneueften Zeit, welche mit außer» 
ordentlich vielverfprechenden Anfängen ind Leben getreten ift, der Diejel-Wotor, 
berufen fein, dieje Frage endgültig zu löſen. 


ı) Industries 1887, 8, 260. 
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Berwendung des Theers zur Conſervirung von Holz, 
Stein, Eiſen zc. 


Eine umfangreiche Verwendung fand von je ber Theer zur Confervirung 
von Baumaterialien aller Art. Sowohl Steine, als Eifen, als Holz fünnen 
durch Anftrich mit Steinlohlentheer längere Daner erhalten und vor Einwirkung 
der Atmofphärilien gefchligt werden. 

Für Steine, Mauerwerk u. dergl., befonders, mo fie den Einflüſſen von 
Säuredämpfen ausgefegt find, empfiehlt Kuhlmann!) dringend Anſtrich mit 
heißem Steintohlentheer. E8 war damals auch ſonſt ſchon Tängft in hemifchen 
Fabriken üblich, nicht nur die für Säurerefervoirs, Salzfäurecondenfationsthürme, 
Chlorentwicler u. ſ. w. beftimmten Steine in (etwas abgedampftem) Gastheer 
zu kochen, ſondern auch da8 Mauerwerk der Defen, ſowie alles irgend den Säure- 
dämpfen ausgefegte Holz und Eiſenwerk damit anzuftreichen, und felbft die 
Dachziegel damit zu tränken, und dies gefchieht auch bis auf den heutigen Tag. 
Man hat in den Fabriken die Beobachtung gemacht, daß der Theer diefe Ob- 
jecte nicht nur bedeutend wiberftandsfähiger gegen Yeuchtigkeit, Säuren ıc., 
fondern auch die Steine viel härter, alſo mechanifch widerftandsfähiger macht. 
Die zum Bau von Säuretrögen 2c. benugten Steine müffen 3. B. von den 
Steinmegen vollftändig zugerichtet fein, ehe fie in die Theerpfanne kommen, 
weil fie nad) dem Kochen darin den Meißel gar nicht mehr annehmen. Röhren 
von feuerfeften Thon, welche in rohem Zuſtande nicht einmal wafferbicht und 
äußerft zerbrechlich find, werben nad) dem Kochen in Theer ſäuredicht, hart umd 
ſehr wenig empfindlich gegen Temperaturwechſel. Es Tiegt aber gar fein Grund 
vor, die Anwendung des Theers in diefer Beziehung nur auf chemiſche Fabriken 
zu beſchränken. Man hat gefunden, daß ein Siegelpflafter um das Bielfache 
länger dauert, wenn man die Ziegel vorher mit heißem Theer tränft. Auf 
diefe Weife werben auch die fo vielfach als Dachdedinaterial in Anwendung kom⸗ 
menden Balzziegel, ftatt einer koſtſpieligen Glaſur, viel beſſer und billiger 
wetterbeftändig gemacht. Dies ift 3. B. anf Lunge's Empfehlung in einer 
großen Ziegelei mit allem Erfolge gejchehen, um jchwarze Dachziegel herzuftellen. 
Man muß jeboch beachten, daß ein bloßes Eintauchen in Theer keinen hin⸗ 
länglich dauerhaften Ueberzug hervorbringt. Der Theer jollte mindeſtens auf 
100° erhigt fein, und die Ziegel, Dachſteine u. |. w. follten einige Zeit darin 
liegen gelafjen werben, bi8 man beim Zerbrechen eines Mufters findet, daß ber 
Theer ziemlich weit in das Innere eingedrungen ift. Man läßt dann die Ziegel 
einige Zeit lang trodinen, wobei fie auf paflenden Rahmen von einander ge 
trennt erhalten werden. 

Heute ift das Schwarzfärben (Engobiren) der Dachfalzziegel ganz allgemein 
eingeführt. lan taucht die Ziegel noch heiß, wie fie aus dem Ofen kommen, 
in den erwärmten Theer; legterer muß waflerfrei, darf aber feiner flüchtigen 
Beftandtheile nicht beraubt fein, da fonft die Ziegel zu ſchwer trodnen und 


!) Compt. rend. 56, 1066, 1146; Wagner's Yahresber. 1830, 5. 430. 
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lange fchmierig bleiben. Ein präparirter Theer kann für diefen Zweck nicht 
verwendet werben: Ein anderes Verfahren zum Färben der Dachziegel, das ſo⸗ 
genannte Blaudämpfen, werden wir im Kapitel Schweröl kennen lernen. 

Auch zu Anftrihen auf Metallen wird der Theer benugt. Heiß auf 
getragen bringt er einen glänzenden und dauerhaften ſchwarzen Ueberzug hervor, 
wie es 3. B. die Grobjchmiede häufig thun. Auch die gußeifernen Röhren der 
Gasleitungen werben meiſt durch einen ſolchen Ueberzug mit heißem Theer vor 
dem Roſten geichügt. Daß man dies in chemifchen Fabriken regelmäßig thut, 
ift Ichon gejagt worden. In diefen Füllen thut es in der Kegel keinen Schaben, 
daß der Theerlack dickflüſſig iſt und einen entiprechend dicken Ueberzug giebt. 
Bill man einen dünnen, gleichmäßigen, dabei doch fchön glänzenden und dauer⸗ 
haften Ueberzug haben, jo muß man ftatt des rohen Cheers einen der im ſechs⸗ 
ten Eapitel zu befchreibenden, aus Pech und Theerdlen ent|prechend zufammen- . 
gefeßten Firniſſe anwenden. 

E. Campe!) madıt darauf aufmerkfam, daß man eiferne Gegenftände vor 
dem Anftreichen mit Theer erhigen, oder wenn dies nicht angängig ift, nur 
fogenannten beftillirten Theer verwenden foll, welcher von ſauren Beftanbdtheilen 
(vermuthlich ift hier Ammoniakwaſſer gemeint!) befreit iſt. Die roftbildenden 
Eigenfchaften bes Ammoniakwaſſers bei Gegenwart von Luft find befannt. 

Eine Anftrichmafle für Eifen ftelt die Actiengejellfhaft für 
Alphaltirung und Dahbededung vorm. Johannes Ieferich2) her 
dur) Vermiſchen von Fettgastheerproducten mit Goubron oder Schwefel (1). 
Die Maſſe joll gegenüber anderen ähnlichen Anftrichen gegen atmojphärifche 
Einflüffe widerftandsfähiger und als Anftrich für Eifen wegen ihrer außer- 
ordentlichen Permeabilität beſonders werthvoll fein, ba fie leicht wg Oeffnungen 
und Poren einbringt und den Roft lodert und loslöſt. 

Zum Confervirendes Holzes ift der Theer ſchon 1799 von Ph.LeBon 
empfohlen worden. Hierzu eignet fich jedod) der Steinkohlentheer nicht jo gut 
wie ber Holztheer, der auch im Schiffsbau ausfchlieglich dazu gebraucht wird. 
Der Holztheer dringt nämlic) bedeutend tiefer in die Poren des Holzes ein, über⸗ 
zieht das Ganze mit einer zufammenhängenden Schicht und wirkt nicht nur durch 
feinen Gehalt an Phenolen, fondern auch durd) den an Paraffin confervirend. 
Dem Steinlohlentheer dagegen fteht fein hoher Gehalt an freiem Kohlenftoff und 
an Naphtalin entgegen. ‘Der erftere verhindert das Eindringen des Cheers in 
die feineren Poren; das legtere läßt durch fein allmäliges Verdunften fchon bei 
gewöhnlicher Temperatur Riffe im Anftrich entftehen. Es wird fogar zuweilen: 
behanptet, daß Steintohlentheeranftric, die Kernfäule des Holzes befürdere; 
"doch fcheint die nicht ficher bewiefen zu fein; die vielfache Anwendung des Theers 
gerade in chemilchen Fabrilen würde einen folchen Uebelftand, der dort nicht be⸗ 
kannt ift, ſchon haben heroortreten laſſen. ebenfalls find auch zu Holzanftrichen 
die künftlichen Theerfirniffe dem rohen Theer jehr vorzuziehen. Noch gründlicher 
fol eim Imprägniren des Holzes mit Theer dämpfen wirken, wofür Robbins 





1) Zeitſchr. |. landw. Gew. 1887, ©. 76. —.) D. R.⸗P. 656239 vom Jahr 
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ein amerifanifches, v. Baradis ein öfterreichifches Patent erhielt 1); doch ift dies. 
mehr als zweifelhaft, wie wir in dem analogen dalle von Kreoſotöl fehen werden. 
Ueberhaupt ift file Holgeonferpirung der Theer nie ein jo gutes Mittel wie das 
in richtiger Weiſe angewenbete Kreoſotöl, worüber wir im achten Sapitel han 
deln werben. 

Als Surrogat für den Holztheer empfiehlt Rives?) ſpeciell eine Miſchung 
von Steinkohlentheer, Harz und Kalk. Als Schwefeltheer und Benzafphalt 
wird 3) eine durch Kochen erhaltene Löſung von 2 Thln. Schwefel in 3 Thin. 
Steinfohlentheer zum Schuge von Holz, Eifen und Stein gegen Fäulniß, Roſt 
und Verwitterung empfohlen. Aus ähnlichen. Gemengen befteht der ald Dach⸗ 
dedungsmaterigl verwendete Holzcement (vergl. Cap. 6). 

Ein Gemenge von Theer mit dem gleichen Gewichte hydraulifchen Kalfes, 
.Portlandcement ꝛc. ſoll bei 70° flüffig fein und beim Erkalten einen weichen, 
gefchmeidigen, gegen Säuredämpfe unempfindlichen Firniß geben, beſonders gut 
für Holz unter Waller, Wafferleitungsröhren und Dachziegel © reißig, 
D. RP. Nr. 10685, 13. Oct. 1879). . 

Wildhagen (D. RP. vom Jahre 1885) empfiehlt eine talt anzu⸗ 
wendende Miſchung von Holzſtoff, Steinkohlentheer, Leim und Waſſer. 


Verwendung bes Steinkohlentheers zur Dachpappen— 
fabritation‘). 


"Die Dachpappe (Steinpappe, Aſphaltpappe) iſt keine Erfindung der Neu⸗ 
zeit. Sie wurde bereits im vorigen Jahrhundert in Schweden durch den 
Admiralitätsreid Faraꝰ) eingeführt und auch ſchon im Jahre 1791 durch 
Michael Kag?) in Mühldorf am Inn hergeſtellt. Fara nahm urſprünglich 
Papptafeln, bekleidete damit die einzudeckende Dachfläche und verſah dieſelbe 
nachher mit einem Anſtrich von Schiffstheer. Vortheilhafter arbeitete ſchon 
Kag, welcher die Pappen vor der Verwendung mit Oelfirniß tränkte 
und darauf mit Staubmehl beſtreute; ſomit ſcheint er das erſte fertige Fabrikat 
in den Handel gebracht zu haben. 

Sehr bald lernte man den theuren Schiffstheer oder Oelfirniß durch den 
damals noch werthlojen Steinfohlentheer erjegen, und wir haben bereits im 
zweiten Kapitel kennen gelernt, daß diefe Berwendungsart des Theers überhaupt 
mit die erfte war. In Deutfchland fcheint die Dachpappe beſonders durch bie 
Bemühnngen des Geh. Oberbauraths Gilly feften Fuß gefaßt zu haben, ihre 
Herftellung verfiel aber in Folge der Triegerifchen Wirren zu Anfang dieſes 
Jahrhunderts der Vergeflenheit. Erſt mit Anbruch der vierziger Jahre wurde 
die Fabrikation wieder aufgegriffen, wie es fcheint zunäcft von Büsſcher?) 


1) Wagner’8 Jahresber. 1871, ©. 848. — ?) Dingl. Journ. 167, 317; Wagner's 
Jahresber. 1860, ©. 554. — 9) Ibid. — *) Luhmann, Die Fabrikation der Dach⸗ 
pappe und der Anſtrichmaſſe. Wien, Peſt, Leipzig, Hartleben’s Verlag. — °) Ibid., 
©. 1. — °) Rad) einer Notiz im „Leipziger Tagebl.“ 1891, Nr. 214, 1. Beilage. 
— 7) Mittheilungen über die wafjerbichten Baumaterialien der Fabrik von Büsſcher 
und Hoffmann, Eberswalde Halle a. ©. 1877. 
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in Neuſtadt⸗Eberswalde und faſt gleichzeitig von Gebrüder Ebert dortſelbſt 
und C. F. Weber (1845) in Leipzig, denen ſich bald eine ganze Reihe anderer 
Firmen anſchloſſen. Heute bildet die Yabrilation der Dachpappe einen weit 
verbreiteten, mächtigen Inbuftriezweig, deſſen Bedarf an Steinkohlentheer einen 
nicht unwefentlichen Einfluß auf den Preis dieſes Rohmaterials ausübt. Im 
umfangreichen Yabrifanlagen wird diefes Material heute hergeftellt, von denen 
manche der größeren namentlich bi8 gegen 200000 Ctr. Theer im Jahre 
verarbeiten. | 

Diefer Aufſchwung wäre natürlich nicht möglich geweſen, wenn daß, 
jowohl für die Fabrikation als auch fir die Verwendung unpraltifche Ver⸗ 
jahren der Herftellung der Dachpappe in einzelnen Tafeln beibehalten worden 
wäre. Es ift namentlid) dem Umftande, daß die erfte Herftellung der Dach⸗ 
pappe von Papier= bezw. Pappenfabrifen in die Hand genommen worden ift, 
zu verdanken, daß das Rohmaterial, anftatt durch einfache Schöpfarbeit in 
quadratifchen Tafeln, ſehr bald nad) Art der Mafchinenpapierfabrifation in 
Rollen von beliebiger Länge und in der Regel 1 m Breite hergeftellt worden 
it. Nunmehr erft konnte auch die Erzeugung der Dachpappe ſich aus einer 
einfahen Manufactur zu einer wohlausgebildeten Fabrikation entwideln; 
auch war es jest erft möglich, die Eindedung der Dächer mit Dachpappe in 
Folge Wegfalles der vielen Berbindungs> und Befeftigungsftellen fo vortheil: 
haft zu geftalten, daß ein derartig ausgeführtes Dach auch den höchſten An⸗ 
forderungen entſprach und zwar fowohl in Bezug auf Dauerhaftigfeit, als aud) 
Einfachheit und Billigkeit der Herftellung. Und biefer leßtere Umftand hat 
nicht zum Wenigften zu der ungeheuren Entwidelung diefes Induftriezweiges 
beigetragen. 

Heute wird ſämmtliche Dachpappe nur aus Mafchinenpappe in Rollen 
hergeſtellt. Diefe Pappe, zu der nur reine Wollfafer verwendet werden follte, 
wird von den Fabriken, welche fie herftellen, in Rollen von 1m Breite geliefert, 
die durch Lochung auf 10, 15 oder 20m Länge abgetheilt find. Der zur 
Imprägnirung zu verwenbende Theer muß reiner Steinkohlentheer fein, welchem 
jeine wäflerigen Beftandtheile vorher entzogen worden find. Früher wurde 
dies durch Abdampfen derjelben in offenen Pfannen erreicht; heute wird der 
Rohtheer Überall durd) eine Deftillation bis zum Verſchwinden des Waflers im 
Teftillate entwäſſert und dabei noch das früher in die Luft entweichende Roh⸗ 
benzol gewonnen. Der Theer, wie er bei diefer ‘Deftillation entfällt, fogen. 
„beftillivter Theer“, ift direct zur Dachpappenfabritation verwendbar. Ein 
jehr unvolllommenes Surrogat dafür ift der fogen. „präparirte Theer“, ein 
durch Verdünnen mit Schweröl wieder belebtes Steinkohlentheerpeh. Während 
eine mit deftillirtem Theer hergeftellte Dachpappe fchon nad) kurzem Lager foweit 
austrocknet, daß fie feft und „griffig“ wird, bleibt eine aus präparirtem Theer 
bergeftellte Dachpappe lange Zeit jehr weich und lappig und läßt fich in Folge 
defien fchlecht verarbeiten, da fie viel weniger widerftandsfähig ift und den 
Arbeitern unter der Hand einreißt. Dagegen eignet ſich der präparirte Theer 
wieder befler zum Conferviren der Pappdächer, als fogen. „Dachlack“, zum 
Anftreichen derſelben, da er feine Leicht flüchtigen Beitandtheile mehr enthält 

18* 
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und daher das Pappdach aud) länger gefchmeidig und elaftifch erhält. Andere 
billige Theere, wie Braunkohlentheer, Delgastheer und Buchenholztheer, eignen 
fich als folche nicht zur Herftellung von Dachpappe, können aber durch Ber: 
mischen mit Steintohlentheer oder Steintohlentheerpec; brauchbar gemacht werben. 

Die Einrichtung zur Yabrikation von Dachpappe ift fehr einfacher Natur. 
Wir übergehen die Befchreibung der unvolllonımenen, älteren Vorrichtungen, 
welche ſelbſt Heute noch in manchen Fabriken in Anwendung find und geben 
in vorftehenden Abbildimgen (Fig. 62 u. 63) bie fchematifhe Anordnung 
einer modernen Anlage zur Fabrikation von ‘Dachpappe, wie folche von ber 
Firma Wild. Luckau in Hamburg ausgeführt werden. Die projectirte Anlage 
ift ausſchließlich zur Dachpappenfabrifation beftimmt; will man diefe mit einer 
completen Theerdeſtillationsanlage verbinden, fo wird natürlich die bier vor- 
gefehene Blafe zum Entwäffern des Theers überflüffig. 

Wie aus ig. 62 u. 63 erfichtlich ift, ift die Deftillationsblafe für Stein- 
fohlentheer fo aufgeftellt, daß ihr entwäflerter Inhalt ſowohl in die beiden 
Schmelztefjel a und d, als auch in die Imprägnirpfaune c oder endlich in das 
Kellerbaffin für deftillivten Theer abgelafjen werden kann. ‘Die Heizung der 
Blaſe, ſowie ſämmtlicher Apparate erfolgt mit Dampf durd) eine neben dem 
Fabrikationsgebäude aufgeftellte Centralheizung. Das Yüllen der Blaſe aus 
dem gleichfall8 unter dem Gebäude Tiegenden Refervoir fir Rohtheer gefchieht 
durch eine, mittelft Vorgelege d, durch Ausrüder e in Thätigkeit zu ſetzende 
Plungerpumpe, welche gleichzeitig auch zum Herbeiſchaffen des deſtillirten 
Theers aus dem Kellerbaffin dient. Ein zwifchen den beiden Bajlins fiir Roh⸗ 
und deftillirten Theer liegender cementirter Kellerraum ift für Aufnahme des 
bei der Deftillation entfallenden Ammoniakwaſſers beftimmt, während bas 
gleichzeitig Übergehende Hohbenzol aus den Scheibeapparaten direct nad) den 
zu feiner Lagerung beftimmten, gefchlofienen, fchmiebeeifernen Reſervoirs fliekt. 
Um auch bei anhaltender Kälte, welche namentlich den deftillivten Theer ftart 
verbdidt, ein gutes Functioniren der Pumpe zu ermöglichen, find die Saugrohre 
derfelben ſowohl im Baffin für diefen, als auch in jenem für Rohtheer, foweit 
fte in die Theerfchicht reichen, mit Heizſchlangen umgeben, welche den Theer 
dünnflüffig halten. 

Die Schmelzteffel a und d dienen zur Herftellung der bei der Eindeckung 
mit Dachpappe nöthigen Klebemaſſe, Holzcement ꝛc., während die Yabrifation 
der Dachpappe in der Imprägnirpfanne c erfolgt. Dieſe befteht aus einem 
jchmiebeeifernen Kaften von 1,20 m Breite, Am Länge und 0,80 m Tiefe, in 
deren Inneren eine Anzahl herausnehmbarer Spulen f zur Aufnahme ber 
Rohpappe untergebracht find. Diefe Spulen tragen anf der einen Seite ein 
Zahnrad, in welches ein anderes, von Spule zu Spule verfegbares Zahnrad 9 
mit Handkurbel (f. Fig. 64) eingreift. Auf diefe Weiſe ift e8 ermöglicht, von 
einer, auf den Ständern Ah liegenden Rolle Rohpappe ſämmtliche Spulen ber 
Reihe nad) mit Rohpappe zu befchiden. Die Imprägnirpfanne ift foweit mit 
Theer gefüllt, daß jedenfalls die Spulen mit Rohpappe gänzlich davon bededt 
find. Die Temperatur des Theers ſoll mindeftens 95 bis 100° betragen, weil 
fonft die Pappe zu wenig faugt und auf ber Oberfläche leicht ſchmierig wird. 
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Bon den Spulen gelangt bie getheerte Pappe zwiſchen ein Walzenpaar i 
welche durch Zahnräder ſich gegenfeitig antreiben und durch Stellſchrauben 
enger ober weiter geſtellt werben. können, wie dies aus ber nadfolgenben Details 


zeichnung erfihilic, if (Fig. 66). 
Fig. 64. 


Diefe eifernen und mit Filz überfleideten Walzen werben gleichfalls durch 
eine Handfurbel in Bewegung gefegt und dienen einestheils dazu, die Pappe 
aus dem Theerbabe herauszubrehen (daher werben fie bisweilen Ausdrehwalzen 
genannt), auderentheil® um den überflüffigen Theer von derſelben abzuftreichen 
und heißen baher Abſtreichwalzen. In kurzer Entfernung von der Imprägnir- 
pfanne ift auf einem freiftehenden Bod (f. Fig. 64) eine andere hölzerne Walze k 


Big. 65. 








KERENEBIRHEE 


mit Hanbfurbel befeftigt, auf welder die imprägnirte Pappe, nachdem fie vorher 
mit Sand beſtreut worden iſt, aufgewickelt wird, die ſogen. Wickelwalze. Dieſe 
beſteht aus zwei ber Lunge nach ſchräg auf einander paſſenden Hälften, damit die 
fertige Dachpappe nach dem Wideln durch einfaches Audeianderzichen der 
beiden Hälften freigelegt werben kann. 
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Die Befandung der getheerten Pappe’ erfolgt zwiſchen den Abſtreich- 
walgen und der Widelmalze durch den jelbftthätigen Sandftreuapparat Z, der 
in Fig. 66 im Detail dargeftellt ift. Derfelbe befteht aus dem Sandtaften a, 
dem Zertheiler d und dem Sieb c. Durch eine Vorrichtung d kann der Sand» 

Fig. 66. auslauf beliebig vegulirt oder 
ganz abgeftellt werden. Der- 
artige Streuapparate ermög- 
lichen eine jehr gleichmäßige 

Beſandung der Dachpappe, bei 
welcher ein Zufammenkleben 
der getheerten Flächen dur 
Unadjtfamteit fo gut wie aus⸗ 

geichloffen if. 
Bei der hier befchriebenen 
Anlage erfolgt die Heizung 
der Imprägnicpfannen mittelft 
Dampfe. Wo biefer fehlt, 
" Tann die Pfanne natürlich auch 
eingemauert und mit directer 
Teuerung verfehen werben, 
allerdingg nur unter Ver⸗ 
größerung ber Feuersgefahr. 
Um dieſe zu umgehen und bie Verflüchtigung leichter fiedender Theerbeftand» 
theile zu verhüten, hat man vorgefchlagen, ben Proceß der Imprägnirung 
der Rohpappe in gejchlofienen Gefäßen vorzunehmen. Aus dem Gefagten ift 
wohl erfichtlich, daß eine derartige Ausführung nicht möglich if. Wie man 
fieht, geſchieht der gefammte Betrieb der Theerpfannen durch Menſchenkraft; 
& hat an Berfuchen nicht gefehlt, ftatt diefer die billigere Mafchinenkraft zu 
verwenden. Allein fämmtliche dahin zielenden Verſuche find an der geringen 
Widerftandsfäbigkeit der ungeleimten, durch die Imprägnirung noch weiter 
geloderten Pappe geicheitert; die geringfte Störung im Gange des Apparates 
hat bei Mafchinenbetrieb unbedingt ein Zerreißen der Pappe zur Folge, was 
fich beim Handbetrieb mit einiger Aufmerkſamkeit des Arbeiter fiher um ⸗ 

gehen Läßt. 

Die zur Fabrikation der Dachpappe gebräudjliche Rohpappe wird in vers 

ſchiedenen Stärken geliefert; die üblichen Stärken find: 


60er Robpappe » » » . 2... 60qm—=50kg 
Tr rn. Bd, —=50, 
90er ” : 90, =50, 
120er P .120,„ =50, 
150er n ..1560. =50, 
2008 . >..20, =50, 


Der zu verwendende Sand muß ſcharf, d. h. nicht zu feinförnig und 
abfolut lehmfrei fein; am beften eignet füh guter Flußfand. Er wird vorfer 
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durch Ausbreiten oder auf Darren getrodnet und mit Hülfe eines Siebcylinders 
jortirt. Wo e8 an gutem Sande fehlt, verwendet man häufig aud) gefiebtes 
Koksklein, Schlade oder dergl. Für mandye Zwecke eignet fich zur Beſtreuung 
auch Sügemehl, welches außerdem den Vortheil großer Leichtigkeit bietet, was 
bezüglich der Fracht auf weite Entfernungen aud finanziell von Vortheil ift. 
In manchen Fällen, namentlich zur Herftellung boppellagiger geklebter Papp⸗ 
bächer wird die Dachpappe auch einfeitig beftreut (Klebepappe) oder gänzlich 
unbejandet (Lederpappe) verlangt; hier muß man die Abſtreichwalzen jo eng 
ftellen, daß möglichft wenig Theer auf der Oberfläche der Bappe haften bleibt. 

Die Dachpappe dient hauptfählih als Bebahungsmaterial und zwar 
ſowohl für fich allein (Pappdäcjer, Holzeementdächer), als aud) in Verbindung 
mit Schiefer ober Ziegel als Unterlage, bei welcher fie das Eindringen von 
Schnee und Ruß in die Bobenräume verhindert; auch zum Bekleiden von 
Brettermänben und ifolirten, im Freien liegenden Leitungen aller Art wird fie 
häufig verwendet. Als Iſolirſchicht gegen auffteigende Bodenfeuchtigkeit bei 
Tundamentmauerwerk findet fie in der Bauinbuftrie eine fteigende Anwendung 
als fogenannte Iſolirpappe. Zu dieſem Zwecke verwendet man natürlich nur 
ftärkfte Rohpappe, präparirt die Imprägnirmaſſe möglichſt dickflüſſig, ftellt die 
Abftreihwalzen der Imprägnirpfanne fo weit als angängig und beftreut ftatt 
mit ſcharfem Sand mit grobem, gleichmäßigem Kies von Erbfengröße. Diele 
Art der Iſolirung von Grundmauern ift weit vortheilfafter, als die früher 
übliche mit einer Tage Gußaſphalt, weil die did mit Theer vollgefogene Pappe 
beim Senken einzelner Theile des Mauerwerles (in Folge fchlechten Bau- 
grundes) nicht bricht, fondern fich dehnt und fid) dabei ganz den veränderten 
Berhältniffen anpaßt, während der Gußafphalt in foldhen Fällen Sprünge be 
kommt, durch welche die Bodenfeuchtigkeit nach wie vor auffteigen kann. 

Berfchiebene Patente der neueren Zeit auf Fabrikation von Dachpappe laufen 
daranf hinaus, die Theerung der Pappe fchon in der Maſſe, im Holländer vor» 
zunehmen. Inwieweit dieſe Berfahren Vorteile bieten, ift nicht befannt geworden. 

Wir führen folgende an: 

Joſef Otto, Verbeſſerungen in der Herftellung von Dachpappe; D. R.⸗P. 
Nr. 3141. 

A. Siebel, Verfahren zur Herſtellung von Metalle, Dach⸗ und Wand⸗ 
pappe (Univerſalpappe); D. R⸗P. Nr. 48 349. 

Jacobius und Söhne, Verfahren zum Tränken von Filz und dergl. 
mit Theer; D. RP. Nr. 34224. 

E. Kanert, Verfahren zur Herſtellung eines Gewebes mit Webkette von 
Metalldraht und Einſchlag von mit Faſerſtoffen umſponnenem Metalldraht 
und Fabrikation von Dachpappe daraus; D. RP. Nr. 91809. 

A W. Andernach, Berfahren zur Herftellung von Dachpappe; D. RP. 
Nr. 92309. 

St. Mattar, Berfahren zur Herftellung von Dachpappe; D. R.⸗P. 
A, M. 14299/8, 1897. 

C. von Bangenheim, D. RP. Nr. 78047, fertigt nicht erſt Dach⸗ 
pappe zur Eindeckung der Dächer, fondern miſcht Torfmull mit heißem Theer, 
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welchen Klebftoffe, wie Harz, Gummi, Pech u. dergf., beigemengt find und trägt 
diefe Mifchung in einer Schicht von 2 bis 3 em auf die Dächer auf, worauf 
die Oberfläche mit einer Walze 2c. geglättet und mit Kies beftreut wird. 

Einen Dachpappenanſtrich (Dadjlad) ftellt 2. Roedelius u D. R.P. 
Nr. 64680, durch inniges Miſchen von 


25 Thln. abdeſtillirtem Steinlohlentheer 
18, Holztheer, 


15 „  Kiefelfäure, 
10 „ Magneiia, 
6 „  *einöl, 
6 „ Aunthracenöl, 
8 „Eiſenoryd, 
8 „Bleioxyd, 
4 „ kieſelſaurem Natron, 


bei ungefähr 100° bis zur Erzielung einer gleichmäßigen, fyrupartigen Maſſe 
ber. Beim Exhigen foll ſich einerjeitd das Bleioryd mit dem Glycerid bes 
Leinöled zu einem Körper von der Zuſammenſetzung Pb (C,, Hs: Os), ver: 
einigen und andererſeits das Eiſenoryd und die Magnefia ſich mit der Kieſel⸗ 
fäure zu einem Silicat von der Formel (Fe.Mg),SiO, verbinden. Das 
Bleiglycerat fol der Maſſe die Sprödigkeit nehmen; es follen ſich auch nod) 
andere Verbindungen bilden, weldyen jedoch fein wefentlicher Einfluß auf die 
Eigenjhaften der Mafle zukommt. Der Anftrich foll fi, dunn aufgetragen, 
innerhalb 12 Stunden. in einen plaftifchen Cement von guttaperchaartiger Be⸗ 
Ihaffenheit verwandeln, der außerordentlich wetterbeftändig ift. . . 

Es erfcheint unnöthig, darauf hinzinveifen, daß fi, außer der Umfegung 
zwifchen Bleioryd und Leinöl, wohl feiner der angeführten chemiſchen Proceſſe 
bei der Herſtellung der Maffe vollzieht. 

Einen hellen Dachpappenanſtrich, welcher ſich hauptſächlich für 
Räume eignet, die wegen der Feuerficherheit im Sommer kühl gehalten werden 
jollen, fteli 9. Gentzen?), D. RP. Nr. 70852, dadurch her, daß er Harz, 
fettes Del, Steinfohlentheeröle und ein Gemisch der Schtwefelverbindungen von 
Baryum und Zink mifcht, welches bei der Herftellung von Blanc fire und dergl. 
als Nebenprobuct gewonnen, oder aus Schwerfpath durch Glühen mit Kohle 
und darauf folgende Zerjegung des Schwefelbaryums durch Glühen mit Zink⸗ 
julfat in Retorten oder Flammöfen erhalten wird. Das. wejentlic aus 
Schwefelbaryum und Schwerfpath beftehende Product enthält etwa 12 bis 
16 Proc. Schwefelzint, wird feinft gemahlen in das heiße Gemenge von Del, 
Steinfohlentheerölen und aufgelöftem Harz eingetragen und die zu fchligenden 
Dächer und dergl. Heiß damit geftrichen. Behufs Aufbewahrung wird die 
erfaltete Maſſe in Stüde zerfchlagen und gemahlen. Der Anſtrich läuft im 
Sommer bei großer Hite von den Dächern nicht ab und wird im Winter nicht 
brüchig und ſpröde. 


3) Zeitſchr. j. angew. Chem. 1892, ©. 720. — *) Ibid. 1893, ©. 623. 
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C. Richard, D. R.⸗P. Nr. 73122, benutzt zum Anſtrich der Papp⸗ 
dacher eine Löoſung von harzſaurer Thonerde in entwäſſertem und von den leicht 
entzündlichen Delen befreiten Steinfohlentheer. Zur Herftellung berjelben wird 
Theer bis auf 200 B6. abgedampft und mit harzfaurer Thonerde, welche aus 
Thon und harzjaurem Natron (sic!) Hergeftellt wird, fo lange verjegt und 
gelocht, bis er ungefähr die Eonfiftenz don weichem Pech befigt. Der fo her- 
geftellte Dachcement ift von großer Wetterbeftänbigfeit und Klebekraft und in 
Tolge feines hohen Gehaltes an harzſaurem Metall fo gut wie feuerficher. 

Bunte, ſchnelltrodnende und nicht ablaufende Dachpappenanſtriche ſtellt 
A. Wolfahrt, D. R⸗P. A., W. Nr. 4169/22, aus Benzolladen, hauptſüchlich 
in den Farben Roth, Grun, Braun, Gelb, Bronze, Blau, Grau und Schwarz 
ber. Sie eignen ſich auch zum Anſtreichen anderer Dächer und Gegenftänbe. 

Ein Berfahren zur Herftellung eines für Dachtheerzwede in Dualität 
verbefierten Theers durch Ausicheidung des im Theer entgaltenen Waſſers und 
Vechs unter Anwendung eines hier- oe. m 
zu conſtruirten fenerficheren Theer ⸗ 
lochapparates hat &. Sommer!) 
zum Patent angemeldet. 

In dem mit o bezeichneten 
Kefiel (Fig. 67) wird der Theer 
duch) fortwährendes Kochen 
waflerfrei gemacht, hierauf durch 
Ueberhigung von Keſſel o in den 
Keſſel 0" übergetrieben, jo daß ſich 
die leichteren Theertheile im Keſſel 
o anfammeln, von wo fie durch 
einen an demfelben angebrachten 
Hahn zum Verbrauche abgelaffen 
werden, während die ſchwereren Theile (Pech) größtentheils in dem Kochkeſſel o 
urüdbleiben, von wo fie ebenfalls durch einen Hahn abgelafjen werben. 

Um ben ſiedenden Theer ohne Feuersgefahr vom Keſſel 0 in den Keſſel o’ 
übertreiben zu können, ift der Kochkeſſel o mit der fenerficheren doppelten Wand c 
umgeben, die das Exhigen der äußeren Keſſelwände ausſchließt. 

Beide Kefjel o und 0’ ftehen am ihrem oberen Rande durch eine weite 
Oeffnung in Verbindung, in welcher fi ein aluſtiſcher Signalapparat bes 
findet, der durch geeignete elektriſche ober mechaniſche Vorrichtung in dem 
Momente, wo ein Weberfteigen der Theermaffen ftattfindet, von außen hörbar 
anfchlägt. Unterhalb des Keſſels o ift endlich noch eine ringförmige Braufe wa 
angebracht, welche durch das Waſſerreſervoir © gefpeift wird und durch eine von 
außen bethätigte Vorrichtung «o’ momentan in Thatigkeit verfegt werben Tann. 

Der Apparat ftellt ſonach einen Deftillationsapparat in feiner roheften 
Form vor. Es ift nicht erfichtfich, wo das ausgetriebene Waſſer bleibt; ver» 
muthlich fol es fpäter von den Delen durch Abziehen getrennt werben. 


) D. RP. U, ©. Nr. 10327/22. 
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Verwendung des Steinkohlentheers zur Rußfabrikation. 


Auch diefer Imduftrie wurde mit dem Auftreten des Steinfohlentheers 
ein willkommener Erſatz für das frühere, theil® theuere, theils wenig ausgiebige 
Rohmaterial geboten, deſſen fie fid) gleich von Anfang an erfolgreich bediente. 
rüher war man ausſchließlich auf das theure Harz, oder harzreiches Holz 
(daher die Bezeichnung Kienruß) angewielen; den Berichten älterer Autoren 
über da8 Brennen von Ruß aus Steintohle dürfte wohl kaum eine regelmäßige 
Fabrikation zu Grunde liegen. Ueber diefen Gegenftand hat H. Köhler!) 
eine ausführliche Monographie geliefert, auf die verwielen werden muß. Wir 
bejchränfen uns hier lediglich auf die Wiedergabe der zur Zeit für die Ver⸗ 
rußung von Steinfohlentheer gebräudjlichen Anlage. 

Bei der erften Verwendung des Gastheerd zur Rußfabrikation hat man 
ſich diefes Mlateriales in dem Zuſtande bedient, wie e8 direct aus den Gas 
fabrifen bezogen wird. Sehr bald lernte man erkennen, daß deſſen Gehalt an 
Waffer und leicht flüchtigen Eſſenzen nur ftörend wirkt; erftere8 verurjacht 
häufig ‚bei Anwefenheit in größeren Mengen ein zeitweiliges Erlöfchen ber 
ohnedies nur bei bejchränfter Luftzufuhr brennenden Flamme und macht den 
Ruß, namentlich in den von ber Feuerſtelle entfernter Liegenden Theilen der 
Condenſationskammern, feucht und minderwerthig, letere find gefährlich wegen 
der bisweilen in Folge des Schwelens auftretenden, erplofiven Gemiſche in den 
Rußkammern. Man unterwarf daher fehr bald dies Rohmaterial einer vor- 
gängigen, theilmeifen Deftillation, welche die Abſcheidung des Waflers, ſowie 
die Gewinnung der leichtflüchtigen Eſſenzen (Rohbenzol) zum Zwecke hat. 
Heute arbeiten alle größeren Fabriken mit einem derartig vorbereiteten Material 
ober fie bedienen fic des präparirten Theerd, der Schwerdle oder aud) des 
Steintohlentheerpechs, je nad) der Qualität des Rußes, den fie erzeugen wollen. 
Bon biefen Materialien giebt letzteres die geringfte Sorte Ruß, dann folgen 
präparirter Theer, abbeftillirter Theer und die Del. Ruß aus abbeftillirtem 
Theer fteht in der Dualität dem Delruß nicht ſehr wefentlich nad), während 
derjenige aus präparirtem Theer ſchon ziemlich geringer ausfällt. Dies hängt 
damit zufammen, daß die leichteren Dele, von welchen der beftillirte Theer 
immerhin noch beträchtlichere Mengen enthält, itberhaupt die feinite Qualität 
Ruß liefern, vom Lampenruß natürlich abgefehen, der heute nur noch aus vers 
gaftem Rohmaterial hergeftellt wird. 

Die Verbrennung des Theerd auf Ruf geichieht in gentauerten Defen, 
welche mit einem längeren Kammerfuften aus Mauerwerk in Berbinbung 
ftehen, in ‚denen die mit Rußfloden beladenen Rauchgafe Zeit finden, diefe 
abzufagern, bevor fie durch den Schornftein ins Freie entweichen. Eine genaue 
Beichreibung der im badischen Schwarzwald hierzu dienenden Einrichtung giebt 
C. Engler?) Dort, am Hauptfiß ber deutfchen Rupfabrifation, arbeiten eine 


ı) Die Fabrikation des Rußes und der Schwärze, Braunſchweig 1889, 
Friedrich Vieweg u. Sohn; Ehen.:Zeitung 1894, ©. 4. — *) Chem. And. 1885, 
©. 395. j 
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Reihe von Fabriken mit einer Jahresproduction von ungefähr 5000 Gentnern, 
im Wefentlichen unter Benugung der nachfolgend beſchriebenen Einrichtung. 
Die Rußöfen beftehen, wie Fig. 68 und 69 verdeutlichen, aus einem ober 
zwei ſchwach auffteigenden Verbrennungsſchächten A, in weldie das zu ver⸗ 
Fig. 68. 


W 


brennende Material, wenn es feft ift, wie Pech ꝛc., von vorn eingeworfen, der 
Theer ober die Dele aber aus den darüber ftehenden Gefäßen a mittelft 
Rohrleitungen eingeführt wird. Die Rußgaſe treten von da in das erfte, 
maffioe Kuhlgewbide B, durd) d im das barüber Fig. 69. 
hinlaufende lange Gewölbe C, dann in den durch 

eine Zwiſchenwand in zwei verticale Hälften ge» 

tbeilten Thurm D und von Hier durd einen 

Regulirſchieber in den Schornftein. Ein quer 

durch die eine Hälfte des Thurmes gejpanntes, 

grobmaſchiges Tuch bezwedt die Zuridhaltung der 

legten Rußrefte. Dan beginnt jedesmal Dienstag 

früh mit der Arbeit und fegt diefelbe mit jedes⸗ 

maliger Unterbrechung von Abends 9 Uhr bis 

Morgens 5 Uhr bis Samdtag fort. Ueber 

Sonntag läßt man die Defen ruhen, damit fie abfühlen und die Kammern 
Montags nicht mehr zu Heiß find, um entleert werden zu können. 

Diefe Oefen arbeiten demnach ohne befondere Abfühlung der Flamme. 
Manche Fabriten halten indeſſen eine ſolche für nöthig und glauben dadurch 
eine beſſere Ausbeute an Ruß zu erzielen. Cine derartige, zu volllommener 
Zufriedenheit arbeitende Anlage beſchreibt Köhler folgendermaßen. In Fig. 70 
und 71 (a. f. ©.) bedeutet a die Feuerplatte, eine ſchwere, gußeijerne Platte, deren 
Längsfchnitt einen gleichſchenkligen, ſtumpfen Winkel darftellt. Sie muß fo ein 
gemauert fein, daß ihr vorderes Ende noch immer jo viel Fall nad) innen Hat, 
daß die flüfjigen oder gefchmolzenen Brennmaterialien nicht aus dem Feuerraume 
ausfließen, und daß ihr hinteres Ende nad den Kammern anfteigt, um den Ruß ⸗ 
gafen den Abzug möglichft zu erleichtern; d ift das keilförmige Kühlſchiff aus 
Schmiedeeiſen von 6 mm Stärke, mit dicht fchliegendem, durch Flanſch und 
Mutterſchrauben befeftigtem Dedel, welcher mit dem Mannloche f und dem 
Dampfrohre 9 verfehen ift. Am Kuhlſchiffe befindet ſich ferner der Probir- 
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hahn e, der ben zuläffigen niedrigften Wafferftand bezeichnet, ſowie der Ablaß ⸗ 
bahn g, welcher zum Entleeren befjelben dient. Durch eine 21/4 zöllige Rohre 
leitung d wird aus dem Vorwärmer n das flüffige Breunmaterial ben 
Feuerungen p durch feine, mit Regulichahn verfehene gebogene Röhrchen 
zugeführt. Diefe Röhrchen find in einer Muffe drehbar, fo daß fie bei Seite 
geihoben werben fünnen, wenn man in dem Dfen Pech oder andere fefte 
Materialien verbrennen will, die dann einfach, in etwa fauftgroßen Stüden von 
vorn auf die enerplatte geworfen werben. Die Feuerungen p find verfehen 
mit je einer Schiebethur, die leicht gangbar fein muß und durch eine Zahn⸗ 
ftange in jeder beliebigen Stellung feftgehalten wird; c ift ein Canal von 
Schwarzblech, etwa 3,5m lang und von quadratiſchem Querſchnitte, welcher 


Sig. 70. Big. 71. 


die Rußgaſe durch die Kühltammer i in das Kammerſyſtem & führt. A ift 
ein durch Hahn e fortwährend mit Wafler gefüllter Löſcheanal fur den aus den 
Feuerungen entfallenden Koks, welcher durch die ihm gegenüberliegende Eingangs- 
thur m leicht zu entfernen ift. 

Das Kammerfyftem diefer Anlage befteht aus drei parallelen Gewölben 
von je etwa 36 bis 40 m Länge, welche die Rauchgaſe nad einander paffiren 
müffen, fo daß fie im Ganzen einen Weg von etwa 120 m durchlaufen, bevor 
fie durch den am Ende ber dritten Kammerreihe durch den etwa 15m hohen 
Regulirſchornſtein in die Luft entweichen. Bon diefen Stollen, deren Gewölbe 
fi) in der Zeichnung angedeutet finden, ift jeder durch Zwiſchenwände in eine 
Anzahl einzelner Abtheilungen gebracht, welche den Rauch zwingen, abwechſelnd 
am Boden der Kammer oder am Scheitel des Gewölbes durchzuſtreichen. 
Sämmtlihe Kammern find durch eiferne Thitren mit einander verbunden und 
aus ber Endkammer eines jeden Stollens führt an der, der Fenerftelle gegen» 
über liegenden Seite eine eiferne Thur in einen gemeinfamen Sammel» und 
Padraum. 

Bei Beginn der Arbeit entzündet man auf der Feuerplatte durch mit 
Theer oder Del getränfte Pugtvolle, Papier oder dergleichen ein Eräftiges Feuer 
und läßt erfl, nachdem dies gehörig im Gange ift, das zu verarbeitende Material 
auf die eine oder anbere Weife zutreten. Die Arbeit wird ähnlich geleitet, 
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wie in den Schwarzwälder Oefen; beim Entleeren der Kammern wird der 
Ruß durch hölzerne Krücken nach dem Packraume geſchoben und, ſobald dieſe 
Arbeit geſchehen iſt, wieder aufs Neue mit Brennen begonnen. In einem 
derartigen Ofen werden täglich durchſchnittlich etwa 760 kg Theer oder Pech 
zur Verrußung gebracht. Es iſt dabei nothwendig, daß ſämmtliche Thüren, 
weile von den Kammern nad) außen führen, an ihren Fugen durch aufs 
gelebte Papierftreifen gut gedichtet werben, da nur dann eine genaue Regu⸗ 
firung de8 Zuges ermöglicht ift, was für. die zu erwartende Rußausbeute 
von größter Bedeutung if. Bei gut. geleitetem Betriebe follte dieſelbe aus 
Theer nicht unter 25 Proc. und aus Pech nicht unter 18 bis 20 Proc. ber 
tragen. Bei der befchriebenen Anlage läßt ſich die Production an Ruß leicht 
auf das Doppelte bringen, wenn man vor der dritten Kammerreihe (ba, mo 
auf dem Berticalfchnitt der Fig. 71 die Eingangsthür in die Kammern ange 
deutet ift) einen. zweiten Ofen aufftellt, der gleichfall8 aus dem Reſervoir n 
gejpeift wird. In diefem alle ift e& dann. aber nöthig, noch eine zweite Etage 
von Kammern gleicher Dimenſion wie die eriten aufzubauen, damit die Ruß» 
gafe einen Weg von etwa .200m zurüdzulegen haben. Man läßt dann bie 
Safe aus der. erfien und dritten Kammer in der mittleren zufammentreten und 
verbindet diefe mit der darüber liegenden durch eine.Definung im Scheitel bes 
Gemwölbes. Nad) einander. durchftreichen fie dann die rechts und links daran 
liegenden Kammergewölbe, bevor fie durd) den Schornftein entweichen. 

Die bei diefer Ofenanlage zur Geltung gebrachte Berbrennungseinrichtung 
verdient infofern eine befondere- Beachtung ,. als fie die Ausnugung der bei der 
Fabrikation auftretenden Wärme zu anderen Zwecken, 3. B. zum Eindampfen 
von Slüffigkeiten, die man concentriren will, geſtattet. Mit der Rußfabrikation 
lafien fich auf diefe Weife noch andere Betriebe, bei denen es namentlich auf 
das Eindampfen großer Flüffigkeitsmengen ankommt (3. B. die Fabrikation 
von fchwefelfaurem Ammoniak) in nugbringender Weife vereinigen. 

Nepp!) verwendet den Theer zum Heizen von ſechs Keſſeln, 4,0 m lang, 
0,65 m im Durchmefler,. welche zufammen eine achtpferdige Dampfmaſchine 
treiben. Der Theer wird vor jedem Dampfleſſel in Behälter, von denen jeder 
zwei Füſſer enthält, entleert. Hinter ‚jedem Keſſel fteht ein „Ofen“, in welchem 
die von dem vorn brennenden Theere entwidelten Schwärzegaje, welche fich auf 
ihrem Wege unter dem Keſſel allmälig abgekühlt haben, die in ihnen enthal⸗ 
tenen Rußtheile auf vertical und horizontal angebrachten, den Ofen in vers. 
ſchiedene Gefächer theilenden Blechen abfegen. Die leichteften Schwärzetheilchen 
ſetzen ſich im oberften Theile des Ofens ab, der nicht fo oft entleert zu werden. 
braucht, wie die mittleren umd unteren Gefächer, welche die meifte Schwärze 
enthalten und fogleich nad) dem Abbrennen bes Theers ihres Inhaltes entleert 
werben, worauf man den Theerbehälter fogleich wieder von Neuem füllt. Der 
Betrieb dauert abwechjelnd je ſechs Stunden, und zwar gleichzeitig in drei Defen, 
fo dag immer genügend Dampf vorhanden ift. Im Feuerraume hinterbleibt 
ein Rüdftand von feinem Koks. 


1) Chem.⸗gig. 1878, ©. 222. 
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Die „Defen“ find gehörig verankert und mit Eifenplatten bededt; fie find 
4m im Ganzen hoc), wovon 1m über da8 Dach ins Freie reiht, fo daß fie 
oben abgekühlt werben. Sie find unten durch eine eiferne Thitr, außen durch 
eine eiferne Treppe zugänglid). 

Die Schwärze wird zum Meineren Theile unvermifcht gelaflen, zum 
größeren mit feinem, auf einem Kollergange gemahlenen und gefiebten Zorf (!) 
gemengt, ehe fie in den Handel kommt. Der Dampf zum Betriebe der 
Zorfmühle, der Fäſſerfabrikation 2c. wird durch die Kefiel jelbft geliefert und 
in ber vorerwähnten achtpferdigen Maſchine verwendet. Die Anlageloften 
belaufen fid) auf 8000 bi8 9000 ME. Das Product findet Verwendung in 
der Fabrikation von Farben, Wichfen, Ofenſchwärze ꝛc. 

3. Brönner!) verbrannte ſämmtliche Abfallproducte von der Theer⸗ 
deftillation unter einem fpeciell dazu conftruirten, fehr complicirten SDampffefiel 
und trieb die Verbrennungsproducte vermittelft eines Bentilatord von 2m 
Durchmeffer durch lange, mit eingefchliffenen Bodenfchiebern verfehene Gänge 
in eine große Rußkammer. Die Schieber dienten zu beliebiger Zufuhr von 
Luft, um je nad) ihrer Stellung verfchiedene Dualitäten von Ruß für alle 
technischen Zwecke darzuitellen, 3. B. fetten fiir Wachstuchfabriken ꝛc., fogenannten 
calcinirten für Olanzleder, Gummiwaaren und Buchbrudfarben aller Sorten. 

Es ift kaum anzunehmen, daß die Combination eines Rußofens mit dem an 
und für fi) ſchon complicirten Syſtem des Dampffeflelbetriebes Bortheile bietet, 
beſonders auch um deswillen, weil dann der Dampffeflel von der Fabrikation 
des Rußes abhängig ift, was in den meiften Fällen doc fehr ftörend fein ditrfte. 

Die.Ableitung der entrußten Gaſe ins Freie fordert eine ganz befondere 
Aufmerkſamkeit, wenn man ſich nicht den größten Unannehmlichkeiten wegen Ruß» 
beläftigung der Nachbarfchaft ausfegen will, Am ficherften wird diefe verhütet, 
wenn man die Rauchgaſe mit Hlilfe eines Ventilators unter eine Teuerung führt, 
aber man hat dann keinen Anhaltspunkt iiber den Verluſt an Ruß, ben man durch 
Flug erleidet. In dem von Engler beichriebenen Schwarzwälder Rußofen 
dient ein Stid grobmaſchiges Tuch, zum Aufhalten der letzten Rußtheilchen, 
und an anderen Orten verwendet man ftatt deflen Drahtgaze. ‘Derartige 
Vorrichtungen haben den Nachteil, daß die Machen diefer Gewebe, troß an⸗ 
gebrachter Abflopfoorrichtungen, fich bald verftopfen und feinen Rauch mehr 
durchlaſſen, was fortwährende, jehr unangenehme Betriebsftörungen zur Folge 
bat. Bon befriedigender Wirkfamfeit bei gleichzeitiger Vermeidung von Ver- 
ftopfungen erwies fi eine von Köhler conftruirte Fangvorrichtung, welche in 
Form einer Jaloufie am Ausgange des legten Kammerſyſtems angebracht war. 
Sie befigt einen Umfang von etwa 1 qm; die Stellung der Ialoufien zur Rich⸗ 
tung der Rauchgafe ergiebt fid) aus Fig. 72 und ihre Wirkung ift folgende: 
Die noch mit wenig Rußfloden beladenen Rauchgaſe treffen in der Richtung bes 
Pfeiles auf die nach abwärts gerichteten Bleche der Ialoufie und werden dadurch 
von ihrer Richtung abgelenkt. Die fchwereren Rußflocken prallen an ben Blechen 
ab und fallen außerhalb der eigentlichen Rußkammer in einem von diefer durch 


1) Freundl. Privatmittheilung. 
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eine Mauer abgetrennten Raume zu Boden, während die entrußten Rauchgaſe, 
ohne daß eine Störung im Zuge erfolgt, durch den Schornſtein entweichen. 
Natürlich, muß die Verbindung mit dem Schornftein an der höchſten Stelle 
der Kammer erfolgen, damit die am Boden abgeſchiedenen Rußtheilchen nicht 
durch den Luftzug mitgeriffen werben. 

Bolltommener wirkt one Zweifel der von Werner Siemens conſtruirte 
Spiralbeflector (Fig. 73), deſſen leitender Gedanke der ift, die Rauchgaſe eine 

Fig. 72. Sig. 73. 


Spirale pafficen zu laſſen, wodurch fie in drehende Bewegung gerathen; die 
mitgeführten kleineren Rußfloden vereinigen ;fich hierbei zu größeren Gebilden, 
welche in Folge ber tangentialen Richtung, mit der fie die Spirale verlaffen, 
genen die Wände eines biefe umgebenden und als Sammelraum bienenden 
Meinen Borbaues am Kamin fliegen und ſich Hier zu Boden fegen, bevor ber 
Rauch durch letzteres felbft entweiht. Durch die Schieber S, S” und 8 
lann die Einrichtung jederzeit ein« oder außgefchaltet werben. 
unge Röbler, Sielukohlentheer. 19 
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Ein anderes Berfahren Hat fih Lindner!) in Weißenfeld patentiren 
lafjen. Daſſelbe befteht darin, daß die entrußten Safe nad) dem Verlaſſen ber 
Rußlammern zunächſt noch durch eine Reihe Heinerer Kammern gefogen 
werden, ehe fie in den Schornftein einmünden. Diefe Kammern find an ihrer 
Dede mit je einer Dampfleitung und einer Waflerleitung mit Braufen ver- 
jehen, während am Boden derjelben fich ein gemeinfchaftlicher Schlammcanal 
hinzieht. Im diefen Kammern treffen die Rauchgaſe abwechfelnd mit ‘Dampf 
und einem feinen Staubregen zufammen. Durch den Dampf wird der Ruß 
jo angefeuchtet, daß er in der folgenden Kammer von dem Wafler des Sprüh⸗ 
regen® leicht benegt und zu Boden geriffen wird. Der Schlammcanal mündet 
auf ein offenes Filter, auf welchem ber condenfirte Ruß zurückbleibt. Ein auf 
dem gleichen Principe beruhender Apparat wurde Benoift und Comolly?) 
patentirt. 

Zur Abſcheidung der feften Beitandtheile des Rauches wird nad) dem 
Berfahren von P. Dewey?) in Wafhington der Rauch Über oder durch ein 
Dad von Stoffen, welche den Ruß gut benegen, wie ungereinigtes Petroleum, 
oder Verbindungen derfelben mit organifhen Säuren und Salzen, Alkohol, 
Wachs, Fett, Harz, Terpentin, Delen oder ähnlichen Körpern geleitet. Die 
Stoffe können aud) vermittelft einer Braufe in dem Raume, welchen der Kaud) 
paffirt, vertheilt werden. Es ift allerdings anzunehmen, daß die Wirkfamfeit 
der in Borfchlag gebrachten Flüffigleiten eine große ift, allein e3 dürften ſowohl 
Gründe finanzieller Natur, als aud) folche der Fenerficherheit gegen deren An» 
wendung jprecdjen. 

Den gleihen Zwed ſucht Goutard*) dadurch zu erreichen, daß er in der 
betreffenden Flüffigkeit ſich felbft benegende Scheiben rotiren läßt, tiber welche 
die Gafe Hinftreihen und ihre feften Beitandtheile an den naflen Flächen ab- 
jegen. Die Anwendung mehanifher Bewegung bei biefem Berfahren 
ditrfte in den meiften Fällen deſſen Verwendung zur Unmöglichkeit machen. 

D. Baffermann?) benust das Princip des Segner'ſchen Wafjerrades 
zur Anfaugung der Safe und Befeuchtung ber feften Beflandtheile, welche da⸗ 
durch zurlidgehalten werden. Die Safe paffiren noch ein Syitem von vertical 
ftehendem und quer zur Strichfläche gerichtetem feinem Drahtgewebe, bevor fie 
dem Orte ihrer Beftimmung zugeführt werden. 

Eines anderen Syſtems bedienen fih 2. Rößler und H. Reinhard), 
und zwar des mit beftem Erfolge bereit8 früher von Werner Siemens an- 
gewendeten Spiraldeflectore. Während aber bei Siemens durd, die centri⸗ 
fugafe Bewegung die Rußflödchen fich zu größeren Gebilden vereinigen, die an 
der Wand abprallen und durch ihre eigene Schwere fich von den Rauchgafen 
trennen, führen Rößler und Reinhard die Rauchgaſe durch ein Rohr mit 
ſchraubenförmigem Einſatz unter eine geeignete Sperrflüſſigkeit, welche bie 
Rußtheilchen benegt und zur Abfcheidung bringt, während die gereinigten Gaſe 
entweichen. Durch bie mit eingepreßte Luft geräth die Flüſſigkeit in eine 

1) D R.⸗P. Nr. 47907, 1888. — *) Franz. Pat. Nr. 226418, 1892. — 


s) D. K.⸗P. Rr. 51896, 1889; Engl. Bat. Rr. 14644, 1889. — ) D. R.ePp. 
Nr. 34824, 1885. — °) D.R.-P.Rr. 36104, 1885. — °) D. R.:P. Rr. 54201, 18%. 
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kreiſende Bewegung, welche eine innige Vermifchnng der Rußtheilchen mit der. 
jelben und fomit eine, jehr weitgehende Kondenjation ermöglicht. ine Vor⸗ 
richtung zum Wafchen des Rauches behufs Vermeidung der Rußbeläſtigung hat 
ſich auch K. H. Weigelt (D. GM. Nr. 1446) unter Gebrauchsmufterichug 
ftellen laſſen. 

Condenfation durch Vergrößerung der Oberfläche der Kammern wollen 
E. Schlöffer und A. Ernft!) durch Einhängen von Rohrfpiralen, in welchen 
eine fühlende Flüſſigkeit oder abgekühlte Luft cireulirt, erreichen, indeſſen dürfte 
ihre Conftruction für die Zwecke der Rußcondenſation wenig Erfolg verfpre- 
chend fein. Beſſer wird dieſer Zweck jedenfalls durch das Verfahren von 
B. Röfing?) erreicht, welches darin befteht, daß man in den Rauchkammern 
parallel der Zugrichtung eine fehr große Anzahl (100000 Stüd und mehr) 
Drähte an frei unter der Dede ausgefpannten Drahtuegen aufhängt. An 
biefen Drähten, an denen die Cafe entlang ftreichen, fest ſich der mitgerifjene 
Ruß oder Flugftaub ab und kann durch geeignete Schüttelvorrichtungen bei ab⸗ 
geftelltem Zug zum Nieberfallen gebracht und durch Räumöffnungen entfernt 
werden. 

Zu erwähnen wären hier noch folgende Patente: Vorrichtung zum Staub- 
jammeln und ECondenfiren der Rauchgafe; D. R⸗P. Nr. 56 742 vom 9. Januar 
1890 an R. 5. Neuninger, New» Arll. Borrihtung zum Abjondern des 
Rußes; D. RP. Nr. 57278 vom 9. September 1890 an M. Eichfelder 
und U. Winkelmann, Nürnberg. Berfahren zur Abſcheidung von Rußtheilen 
aus Feuergajen; öfterr.-ungar. Patent vom 19. Februar 1891 an S. Elliot 
New-Burgh. Apparat zur Eondenfation des Rauches; Amer. Bat. Nr. 487 971 
vom 13. December 1892 an U. 5. Schneider, St. Louis. Apparat zur 
GCondenfation des Rauches; Amer. Pat. Nr. 492255 vom 21. Februar 1893 
an F. Mueller, Butte City. 

Die Condenjation bed Rußes durch elektrifche Entladung, welche nad) den 
Berfuchen von Lodge und den Refultaten von Walter und Barker) zu fo 
großen Hoffnungen bereditigte, hat aud) R. Irvine und J. L. Mitfchell® 
veranlaßt, neuerdings Verfuche anzuftellen, die aber leider zu dem Reſultate 
geführt haben, daß die mit der Befchaffung der Elektricität vorläufig noch ver- 
bundenen Koften zur Zeit die Anwendung des Verfahrens im Großbetriebe 
verhindern. Immerhin ift der Verſuch intereffant. Im einer Glaskammer 
von 5 x 4 x 4 Fuß engl wurben zwei fchmiebeeiferne Platten angebradit, 
welche mit zahlreichen Spigen verjehen waren, bie einander zugefehrt ftanden. 
Die Platten ftanden zwei bis drei Fuß von einander entfernt, und alle leitenden 
DOberflähen, mit Ausnahme der Spisen, waren mit Schelladfirniß forgfältig 
tfolirtt. Die Kammer wurde mit durd) Verbrennen von Kiendl erzeugtem 
Rauch gefüllt, der jo undurchſichtig war, daß ein auf der entgegengejetten 


—— 


1) D. N.⸗P. Nr. 35942 vom 17. Mai 1885 und Rr. 81108. — *) Amer. Bat. 
Nr. 432410 vom 15. Juli 1890. — °) D. RP. Rr. 32861; Ehen. And. 1885, 
S. 356. — +) Journ. Soc. Chem. Ind. 1889, 8, 377; Ehem.=Btg. Repert. 1889. 
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Seite der Kammer aufgeftelltes helles Licht volllommen verdunfelt wurde, und 
der Rauch behielt diefe Undurchfichtigfeit mindeftens zwei Stunden lang. Die 
beiden Platten ftanden mit den Drähten einer Heinen Dynamomaſchine in 
Verbindung; beim Schließen des Stromes fchieden fich die Rußtheilchen fofort 
aus dein Rauche ab und wurden von den Spigen angezogen oder abgeftoßen, 
wobei jie ſich fo fchnell zufammenballten, daß die Atmojphäre der Kammer in 
zwei bi8 drei Minuten faft völlig rauchfrei war. Bei einer billigen Eleftricitäts- 
quelle ift alſo die eleftriiche Condenſation zweifellos die vollflommenfte und 
einfachſte. 

Der Ruß, wie er aus den Kammern kommt, iſt direct für die meiſten 
Zwecke geeignet. Seine bedeutendſte Anwendung findet er in der Fabrikation 
elektriſcher und galvaniſcher Kohlen, wozu er ſeit dem bedeutenden Aufſchwunge, 
welche die elektriſche Beleuchtung genommen hat, in ungeheuren Mengen verbraucht 
wird. Auch in der Lackleder⸗, Buntpapier⸗, Wichſe⸗ und Druckfarbenfabrikation 
werden ſehr bedeutende Mengen dieſes Materials conſumirt. In rohem Zu⸗ 
ſtande enthält er natürlich noch eine nicht unbedeutende Menge von dem 
Schweelproceſſe herrührender, empyrheumatiſcher Stoffe, wovon man ſich leicht 
überzeugen kann, wenn man eine Probe des Rußes mit einigen Tropfen 
Spiritus, Benzol ober Terpentindl auf einem Bogen weißen Papiers anreibt 
und die Ruckſeite beobachte. Man wird, je nad; der Reinheit des Rußes, 
einen mehr oder minder bräunlich gefärbten Durchſchlag beobachten, welcher 
auch in Form eines Ringes ſich um den äußeren Rand der Strichfläche bildet. 

Zur Herftellung feinerer Buchdrud- und lithographiicher Farben wäre 
ein derartiger Ruß natürlich nicht zu gebrauchen; ein hierzu geeigneter Ruß 
darf feinen Durchſchlag zeigen und muß daher von Empyrheuma frei fein. 
Auf vollkommene Weife erreicht man dies nur durch Calcination in ge⸗ 
ſchloſſenen Töpfen. Fig. 74 zeigt den Dfen, deffen man fic hierzu bedient. 
In einem ſchachtartig gemanerten Raume A von ungefähr 3,5 m Höhe und 
einem quadratifchen Duerfchnitte von 1,5 m? im Fichten ift nach Belafjung 
eines als Ajchenfall dienenden Raumes B ein gewöhnlicher, aus zwei Stab» 
reihen von je 50 bi8 60 cm Länge beftehender Blanroft C eingemanert, welchen 
fünf freiftehende, aus feuerfeſtem Material hergeftellte Gewölbebogen D fo 
überbrüden, daß zwifchen ihnen je ein Raum Z von etwa 10 cm Breite 
frei bleibt, durch) welchen die Feuergaſe in den Calcinirraum gelangen können. 
Der zwifchen dem Bogen und der Wand frei bleibende, keilförmige Raum 
wird bis zur Höhe des Gewölbeſcheitels aufgemauert, fo daß die Oberflächen 
ſämmtlicher Bogen eine Horizontalebene bilden, auf welche in dichter Ans 
ordnung 24 Reihen gußeijerner Töpfe von 5 bi8 1Omm Wandftärfe, 40 cm 
Höhe und 24cm Durchmeſſer, weldhe mit Ruß gefüllt find, zu ftehen 
kommen. Diefe Töpfe. tragen an ihrem Rande einen Salz, in welchen der 
Boden eines anderen Topfes einpaßt, jo daß fie fich gegenfeitig als Dedel 
dienen und nur ber oberfte Topf einer jeden Reihe mit einem Dedel verjehen 
zu werden braucht. 

Die Fugen zwifchen den einzelnen Töpfen werden fchon während ber Bes 
fhidung des Dfens mit Lehmbrei gut verftrichen und die Dedel ber oberen 
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Töpfe auf diefelbe Weife Intirt. Die Beſchickung erfolgt durch bie Arbeits- 
Öffnung K, welche während des Brandes vermanert iſt. Nach oben ift der 
Heizrauım durch ein Gewölbe aus fenerfeftem Material, mit welchem auch der 
ganze Schacht ansgemanert ift, abgeſchloſſen, welches der beſſeren Warmever⸗ 
theilung halber bie Rauchgaſe an den vier Eden duch Züge F zum gemein 
famen, auf dem pyramibalen Oberbau bes Dfens in einer Höhe von etwa 
3m aufgeführten Schorn- Fig. 74. 
ftein I führt. 

ge nad) der Intenfität 
des Feuers wird der Ofen 
im Inneren in 18 bis 
24 Stunden vothglühend 
und die Calcinirung ift 
dann beendigt. Das Aus 
träumen der Töpfe Tann 
aber erft dann gefchehen, 
wenn fie vollftändig erfaltet 
find; der caleinirte Ruß 
verhält ſich nämlich wie 
ein Pyrophor und entzündet 
ſich an der Luft bei einer 
Temperatur, die weit unter 
der Glühhige liegt. Der 
calcinirte Ruß bildet eine 
feichte, zufammenhängenbe 
Maſſe von tiefſchwarzer 
Farbe, welche entweder als 
ſolche in Stüden oder nach 
vorgängiger Mahlung in 
einer Kugelmlihle als Pulver 
in den Handel gebracht wirb. 

Bei der äußerft feinen 
Bertheilung des Rußes und 
der dadurch bedingten 
toderen Beſchaffenheit ift 
das Paden der Töpfe eine o ı 2 * am. 
fehe zeitraubende Arbeit, bla 11 
die ſich nur mit Hulfe einer Spinbelprefje in befriedigender Weife ausführen 
läßt. Der Ruß, wie er aus ben Condenfationstammern kommt, befigt trog 
feiner ungeheuren Leichtigkeit in Folge feines Gehaltes an Empyrheuma die 
Eigenſchaft, ſich durch Drud zufammenballen zu laſſen. Diefer Eigenschaft 
bedient man fi beim Paden ber Töpfe, indem man ben Ruß vorher in Güde 
gefüllt zufammendrüdt und erft dann mit Hulfe der Padprefie in die Töpfe 
einflt. 

Die fürbende Kraft des Rußes ift um fo größer, je beffer er von theerigen 
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Subftanzen befreit worden if. Runge!) prüft ihn, indem er 1 Thl. Ruß 
mit 2 Thln. Allohol und 24 Thln. Gummiwafler (aus 2 Thln. Gummi 
arabicum bdargeftellt) mifcht, etwas von der Mifchung mit einem trodenen 
Pinjel aufnimmt, den PBinfel mit der Farbe zufammen abwägt und damit auf 
in Bierede getheiltem Papiere malt. Die Färbekraft des Rußes entjpricht dem 
Gewichte der Farbe und der Anzahl der geichwärzten Vierecke. (Bergl. hier- 
über auch Köhler, Fabrikation des Rußes und der Schwärze.) 

Nach einem englifchen Patente von Newton?) kann man Schwärze direct 
erhalten, wenn man 200 Pfd. gelöfchten Kalt mit 160 Pfd. Gastheer milch, 
18 Pfd. Alaun zufegt und den homogenen Zeig bei Luftabfchluß in irdenen 
Tiegeln oder eifernen Cylindern, ähnlich wie bei der Fabrikation der Knochen⸗ 
fohle, ſtark erhitzt; das Product muß ebenfalls bei Luftabſchluß erfalten und 
wird dann fein gemahlen. Durch Abänderung des Verhältniffes zwiſchen Theer 
und Kalt laſſen fich alle Nuancen zwifchen Braun und Grau darftellen. 

Druckerſchwärze aus Theer ftellen Wilhelm und Bohnftadt?) nad) 
folgendem Berfahren her. Steintohlentheer wird mit 6 bi8 15 Proc. Colo- 
phonium und 10 Proc. Paraffinöl verjegt und durchgefeiht, die Maſſe zur 
BZerftörung des Geruches mit Chlorkali oder Chlorkalk und Salzfänre behandelt 
und der Firniß mit 20 bis 25 Proc. Glycerin und 12 bi8 18 Proc. Ruß, 
für feinere Nugncen noch mit einer dunkeln Anilinfarbe verfegt. Oder man 
erhigt den Theer zuerft mit 21/, bis 3 Proc. Schwefelfäure, neutralifirt mit 
Soda, behandelt wie oben mit Chlor und vermifcht den Firniß mit 21/, bis 
3 Proc. Schweineſchmalz und 4 bis 5 Proc. Glycerin oder mit 8 bis 10 Proc. 
Seife. Dann kann man noch Y/ıo bis 2/0 Proc. Ruß und Blauhoßertract 
mit Kaliumchromat, Alaun oder Weinftein zufegen. 

Die antifeptifchen (fäulnißwidrigen) Eigenfchaften des Theers find jeit 
langer Zeit befannt und in Anwendung; beruht ja doch zum Theil hierauf 
feine Wirkung als Anftrih auf Hol. Gewiß ift diefe Wirkung darauf zurück⸗ 
zuflihren, daß der Theer die nieberen Organismen töbtet, weshalb er aud) gegen 
Kartoffel» und Traubenkrankheit angewendet worden ift; freilich fann dabei die 
Eur jchlimmere Folgen haben, als die Krankheit ſelbſt. Mit Steinkohlentheer 
oder ſchwerem Theeröfe behandelte Reben geben fehr unangenehm fchmedende 
Trauben und einen ähnlich behafteten Wein 4). Vergl. jebod) auch jpäter unter 
Kreofotöl, 

E. Koh (D. R.-P. Nr. 14616 und 18637) will eine Mifchung von 
Theer mit Gyps, Sand, Kalt, Kiefelfüure oder Thonerdefilicaten als einen 
infectenvertilgenden Dünger, und zur Berhittung der Verwüſtung durch Infecten 
bei Korn, anderen Sämereien und den Wurzeln bes Weinftodes anmwenben. 
Zur Desinfection von Latrinen 2c. werden fehr häufig Theer oder Miſchungen 
deflelben mit anderen Stoffen angewendet. Sehr bekannt war in England 
Macdougal's Desinfecting powder, in Deutſchland Sitvern’8 Desinfectiong- 
maffe (100 Thle. gelöfchter Kalt, 15 Thle. Steinfohlentheer, 15 Thle. Chlor- 

1) Grundriß d. Chem. 1842, I, S.65. — *) Bon 1854. Dingl. Polyt. Yourn. 


136, 38. — *) D. RP. Nr. 12282, 1879 und 12286, 1850. — *) Eornu, 
Compt. rend. 1882, Oct. 2, 
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magneſium !). Beſſer iſt es wohl jedenfalls, die in ihm enthaltenen ſpecifiſch 
antiſeptiſchen Stoffe, wie Phenol und Naphtalin, anzuwenden, wie dies heute 
wohl ausſchließlich geſchieht. 

As Dichtungsmittel empfiehlt A. Eiſeler (D. R.⸗P. Nr. 59 244) 
rohen Steinfohlentheer, welchem Knochenkohle und Gefpinnftfafern unter Drud 
beigemengt worden find. Confiftenz und Bindekraft diefes Dichtungsmittels 
follen wefentliche Vorzüge gegenüber anderen Zuſchlägen, wie Thon, Sand und 
dergleichen, zeigen, infofern die Knochenkohle wegen ihrer bekannten Abforptions- 
fähigkeit für Subftanzen organifcher Natur beim PVermifchen mit Theer unter 
Drud denfelben ganz in fi aufnimmt und ſich mit ihn verbindet. 

Nah) einem D. RP. Nr. 48701 vom 21. Februar 1889 dient roher 
Steintohlentheer zur Herftellung von Formſand für Gießereien. 

Eine Berarbeitung des Theers ohne Deftillation hat fid) 
Stringfellomw (Engl. Pat. Nr. 736, 1894) patentiren laſſen. Er miſcht 
denfelben mit dem gleichen Bolum Waſſer und 1 Proc. eines Alkali und feßt, 
ehe fich die Scheidung vollzogen hat, 10 Proc. Betroleumöl (fpecif. Gew. 0,820) 
langfam unter Umrühren zu. Dan erhält dann 1. ein mit Wafler nicht 
mifchbare8, leichtes, rothes Del; 2. weiches Pech, ähnlich dem fchmedifchen 
Schiffspech und wie diefes zu verwenden; 3. wäflerige Flüſſigkeit. Man kann 
auch das Gemiſch vor der Trennung mit trodenem Kalt und Thon mifchen, 
wodurd man einen fir Pflafterungen brauchbaren Aſphalt erhält. 


2) Dingl. Polyt. Yourn. 187, 488; Wagner’5 Yahresber. 1868, ©. 606; 1869, 
&. 514; 1871, 6. 708; 1872, ©. 626. 


Fünftes Capitel. 


Die erfie Defillatioen des Cheers. 


Obwohl im Borhergehenden mehrfad) erwähnt worden ift, daß die Ver- 
werthung des Theers durch Deitillation eine verhältnigmäßig ganz neue 
Induſtrie ift, jo ift e8 doch ſchon feit Langer Zeit befannt, daß man auf diefem 
Wege nilgliche Producte aus dem Theer gewinnen fünne. Im biefer Beziehung 
ift ein fchon am 7. Auguft 1746, alfo ein halbes Jahrhundert vor der eriten 
Einführung der Gasbeleuchtung, an Henry Haskins ertheiltes englifches Patent 
jo merkwürdig, daß wir daffelbe hier ausführlich mittheilen wollen. 


„Neue Mlethode, um aus Theer eine Eſſenz (spirit) oder ein Del 
zu ertrahiren und durch denſelben Proceß das fchönfte Pech zu 
gewinnen. 

„Zuerſt nimm eine beliebige Menge Theer, fo daß derjelbe Deine 
Blaſe nicht mehr als zur Hälfte füllt. Die Blaſe muß gründlid 
von allen Arten von Verunreinigungen befreit fein, ganz befonbers 

von Waſſer, denn wenn irgend welche Menge davon darin zurid- 
gelaflen worden fein follte, jo wird e8 ausnehmend läftig gefunden 
werben und die Operation bedeutend flören. Der Theer kann ge 
reinigt werden entweder durch Kochen und Durchfeihen, oder durch 
Abfigen in Bottichen oder anderen paflenden Gefäßen. Dann bringe 
ihn in eine zweihalfige Blaſe mit Pelikanhelm, verfertigt aus Glas, 
Eifen oder Kupfer, mit geräumigen Vorlagen und wohl Iutirt, unter 
welcher ſechs Stunden lang ein Feuer des erften Grades unterhalte, 
nach welcher Zeit die Theilchen gritnblich verſchmolzen fein werben, 
dann verftärfe Dein Teuer eben fo viele Stunden lang auf ben zweiten 
Grad und dann noch zwei Stunden auf den dritten Grad, in welcher 
Zeit Du finden wirft, daß zuerft ein helles, faures Phlegma in die 
Borlage itbergeht, die man wechjeln muß, wenn ein ſtinkender flüchtiger 
Spiritus oder Del kommt; zulegt kommt ein ſchwarzes, klebendes 
Del, welches zum Gebrauche aufbewahre. 

„Wenn Du ein flüchtigere oder leichtere8 Del haben willit, 
weiches für viele Verwendungen in der Medicin geeigneter ift, fo 
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kann dies bis zu jedem gewünfchten Grade durch wiederholte Recti⸗ 
ficationen gejchehen. 

„Endlich wird man das Caput mortuum, welches in der Blafe 
nad; Beendigung der Deftillation zuritdbleibt, als das fchönfte und 
befte Pech finden, wovon ich nicht nur durch mein eigenes Urtheil, 
fondern aud) durch die Erfahrung und das Zeugniß vieler, die es 
gebraucht Haben, wohl verfichert bin.“ 


Es ift allerdings wahrfcheinlich, daß es fich hier nur um Holztheer handelt, 
welcher zu jener Zeit ficherlich weit befannter als Steinfohlentheer war, aber 
die PBrincipien der fractionirten Deftillation des letzteren finden ſich ſchon in 
jenem alten Patente Har ausgeprägt. 

Wir haben gefehen (S. 21), daß Accum im Jahre 1815 der erfte war, 
welcher Steinfohlentheer in gefchlofienen Gefäßen (Blafen) eindampfte und 
dabei ein flüchtige8 Del erhielt, das man als billigen Erſatz für Terpentinöl 
anwenden konnte. Nach Dr. Longſtaffe) wurde die erite Theerdeftillation 
von ihm felbft zufammen mit Dr. Dalfton bei Leith im Jahre 1822 errichtet; 
das geiftige Deftillat (Naphta) ging in bie Fabrik von Madintofh zur Fabri- 
kation von Kautſchukzeugen, und der Rüdftand wurde zur Lampenfchwarz- 
fabrifation verwendet. Roscoe?) erwähnt, daß um 1834, zur Zeit, als 
Mitfcherlich das von ihm aus Benzoefäure erhaltene Benzol in Nitrobenzol 
ummandelte, die Xcheerbeftillation in großem Maßſtabe in der Nähe von 
Manchefter ausgeführt wurde; die erhaltene Naphta wurde zur Auflöjung 
des rüdftändigen Pech verwendet und dadurch ſchwarzer Firniß erhalten. 
Verſuche wurden auch gemacht, die aus Holztheer gewonnene Naphta, welde 
damals in den Hutfabrifen zu Gorton bei Manchefter zur Fabrikation von 
Lad gebraudyt wurde, durch Steinfohlentheer-Naphta zu verdrängen. Dice 
bewährte fich jedoch nicht, da leßtere beim Verdampfen einen fo unangenehmen 
Geruch hinterließ, daß die Arbeiter fich weigerten, fie zu verwenden. Man 
wußte auch um 1838, daß Holznaphta fanerftoffhaltig war, Steintohlennaphta 
aber nicht, weshalb John Dale verfuchte, Iegtere in etwas der erfteren Aehn⸗ 
liches Timftlich umzuwandeln. Als er zu diefem Behufe eine Miſchung von 
Schwefeljäure und Salpeter anmwendete, erhielt er eine nad) bitteren Mandeln 
riechende Flüffigfeit, deren Eigenfchaften er nicht weiter umterfuchtee Dies 
geihah jedody 1842 dur John Leigh, welcher bei der in diefem Jahre 
in Mandhefter ftattgehabten Berfammlung der Britiſh Wflocigtion größere 
Mengen von Benzol, Nitrobenzol und Dinitrobenzol ausftelltee Seine Mit- 
theilung darüber ift jedoch im Berichte Über die VBerfammlung in folher Form 
abgebrudt, daß man bie betreffenden Körper aus ihrer Beſchreibung nicht er» 
fennen kann, weshalb Leigh's Verdienft um dieſe Sadye bis auf die neuefte 
Zeit vollftändig überfehen worden ift (vergl. ©. 158). Die fpäter in der 
Deftillation des Theers und Verwerthung ber Producte berfelben gemachten 


1!) Proc. Soc. Chem. Ind. 1881, p. 13. — *) Discourse at the Royal 
Institution, 16. Apr. 1886, p. 4. 


298 


Erſte Deftillation des Cheers, 


Fortſchritte, welhe man Bethell, Brönner und Mansfield verdankt, find 
ſchon früher (S. 21 und 22) erwähnt worden, und daher ftammt die Ein- 


"9, 8 





9. 58 


tihtung von Theerdeftillationen in wirklich großem 
Maßſtabe. 

Zum Transporte des Steinkohlentheers aus 
den Gasanſtalten nad; den Deftillationen muß man 
je nad) den Umftänden Gefäße fehr verfdiebener Art 
anmenben. In England und Holland benugt man 
dazu, wenn immer möglich, den Waſſertransport, wobei 
bie Canalboote gleich als ſchwimmende Refervoire, mit 
einer Cajüte für die Mannfchaft, welche zugleich als 
Luftraum zur Erhöhung der Tragfähigkeit dient, ein- 
gerichtet find. Sole Boote (f. Fig. 75 und 76) 
faſſen bis zu 10000 Gallonen — über 50t Theer. 
Auf dem Continent ift dies meift nicht möglic; 
man benußt dann zwedmäßig eiferne Nefervoire von 
Eylinder» oder Kaſtenform welche, auf einem flachen 
Boden befeftigt, gleich als Eifenbahnfahrzenge dienen. 

Diefe Eifternenwagen (f. Sig. 77 und 78) 
befigen einen Faſſungsraum für minbeftene 10000 kg 
Steintolentheer, werden aber meiften® (dev Fracht⸗ 
erſparniß halber, namentlich bei gleichzeitiger Ber- 
wendung zum Xransporte leichter Steinkohlen⸗ 
theeröfe) für 12500 bis 15000 kg Theerfüllung 
eingerichtet. Für den Bezug von Steintohlentheer 
werden meiftens flache, faftenartige Baffinwagen 
vorgezogen, weil manche Gasanftalten folche fir die 
Theerabnahme vorfchreiben; für den Transport von 
Theerdlen dagegen eignen ſich cylindriiche Reſervoirs 
beffer, namentlich wenn fie in ber Blechftärfe jo aus⸗ 
geführt find, daß ihr Inhalt mit Preßluft abgebrüdt 
werben kann. Die zum Theertransport dienenden 
Eifternen befigen häufig, am Boden liegend, eim 
Syſtem von Heizrößren, welde mit der Dampf- 
leitung verbunden find und dazu dienen, ben Theer 
vor dem Ablaffen anzımärmen und dadurch dünn ⸗ 
flüffiger zu madjen, was namentlich in ber kulteren 
Yahreßzeit von großem Vortheil ift. 

Derartige Privateiſenbahntransportwagen werben 
von den Eiſenbahnverwaltungen in ihren Wagenparf 
eingeftellt und unterliegen, wie jedes andere Cifen 
bahnfahrzeug, der behördlichen Revifion. Ihre Unter 
geftelle wmiüffen daher den Normalien entſprechen, 
welche die zuftändigen Cifenbanverwaltungen für 
ihre eigenen Wagen aufgeftellt haben. Jeder zweite 
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Eifternenwagen in gleichem Befige muß mit Bremfe verfehen fein; Wagen 

mit größerer Tragfähigkeit (von 15000 bis 20000 kg) mülffen diefe Vor⸗ 

richtung überhaupt haben. Der Transport ber Ieeren Wagen zum Orte der 

Füllung erfolgt feitens der Bahn frachtfrei; dies bedeutet gegenüber dem Be⸗ 

Auge des Theers in Fäffern eine große Frachterſparniß, ba ſowohl die Fracht 
Big. 77. 


auf leere, wie auch jene auf das Taragewicht der gefitliten Fäſſer fortfält, weil 
das Taragewicht der Eifterne nicht berechnet wird. 
Bon manden Gasanftalten, namentlich Heineren, welche feinen Geleife- 
anſchluß zur Eifenbahn haben, ift der Bezug des Theers nur in Faſſern möge 
Bin. 78. 


lich; man bedient fi) in diefem Falle am beften gebrauchter Petroleumbarrels, 
welche je etwa 225 kg Theer faflen. Man hat aber dann außer der Hin⸗ 
fracht für leere Fuſſer (halbe Stuckgutfracht) auch noch den Verluft für die 
Nüdfracht der gefüllten Fäfler zu tragen, da man bei einer Doppellabung von 
10000 kg etwa 1500 kg Taragewicht zu rechnen hat, mithin nur etwa 
8500kg Theer in Wirklichkeit erhält. Aus diefem Grunde kann der Theer, 
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aus derartigen Anftalten, obgleich er mandymal in der Qualität befler ift, als 
jener aus großen Yabrifen, nie fo gut bewerthet werden, wie derjenige aus 
letzteren. 

Wo der Theer nicht weit transportirt zu werden braucht, bedient man ſich 
kleinerer Ciſternenwagen für Laſtthierbetrieb. In Paris (und anderwärts) 
benutzt man eiſerne oder hölzerne, auf Achſen ruhende Füſſer, welche durch Pferde 
bewegt werden. In Lancaſhire braucht man (nach Watſon Smith) hölzerne 
(am beſten eſchene) Füſſer von 250 bis 300 Gallonen (1125 bis 1350 Liter) 
Inhalt, welche mittelſt dreier concaver hölzerner Träger auf zweirädrigen 
Karren ruhen; der mittlere Träger liegt auf der Achſe, und man kann das Faß 
nach hinten umkippen, wobei zwei eiſerne Krampen am hinteren Träger ver⸗ 
hindern, daß das Faß herunterrollt. Das Faß beſitzt einen Ablaßhahn von 
50 bis 60 mm Bohrung und ein Füllloch von 100 bis 125 mm im Quadrat, 
verfchloffen durch einen hölzernen Pflod. Wenn das Faß länglich gebaut ift, 
ſoll es fich weit leichter ziehen laſſen, als bei didderem Bauche. Ein Faß koſtet 
etwa 60 Mk., der dazu gehörige Wagen 280 Mt. 

Aus den Transportbehältern (Eifenbahnwagen, Sanalbooten) wird der 
Theer häufig direct burcd; Dampfpumpen in fo hoch gelegene, dann ſtets eiferne 
Reſervoirs gepumpt, daß man aus biefen, nachdem ſich das Wafler von 
dem Theer gefchieden hat, den letteren direct durch natürlichen Fall in die 
Blaſe laufen laſſen kann. — In Paris münden die Ablaghähne der (vier) auf 
Pfeilern ruhenden hochgelegenen Borrathöcylinder in ein gemeinichaftliches 
Hauptrohr, welches nad) unten geht, unterirdifch an der ganzen Reihe der 
Theerblafen fortläuft und bei jeder derfelben ein ſenkrechtes Steigrohr mit 
Schieberhahn abgiebt, durch welches die einzelnen Blaſen nach Bedarf gefüllt 
werben ; der bydroftatifche Drud aus den Vorrathschlindern reicht hierzu voll» 
fommen aus. In anderen Fällen, vor Allem, wenn der Theer in Fleineren, 
durch Pferde transportirten Fäſſern anlommt, wird er erft in größere in den 
Boden eingeſenkte Refervoirs entleert und dann aus diefen in die höheren 
eifernen Refervoirs, zuweilen auch) direct in die Blaſen gepumpt. 

Die im Boben befindlichen Theerreſervoirs (dafjelbe gilt auch von den⸗ 
jenigen für Ammoniakwaſſer) werden häufig von fehr bedeutender Größe (nad) 
Watſon Smith bis zu 18m Durchmefler) gemacht, da in der Negel die Theer- 
deftillateure durch ihre Contracte verpflichtet find, die Gasfabriken ihres Theers 
und Waſſers zu entledigen, was ihnen bei Gefchäftsftodungen oder Unfällen 
mit ihren Apparaten jehr ſchlimme Verlegenheiten bereiten fan. Umgekehrt, 
wenn man fehr großen Vorrathsraum befist, kann man im Winter, wo die 
Sasanftalten viel ſtärker arbeiten, fo viel Material anfammeln, daß man aud) 
im Sommer regelmäßig durcharbeiten fann (Watfon Smith). 

Die Reſervoirs im Boden werden wegen der Softipieligfeit und der Gefahr 
des Roftens felten aus Eiſen gemacht, obwohl aud) dieſes vorkommt; meift 
werden fie in Ringform aus Mauerwerk mit Cementverband hHergeftellt und 
am Boden und rings um die Seiten durch geftampften, fetten Lehm (puddle) 
gefihert. Man jchachtet zuerft fo viel aus als nöthig, macht dann am Boden 
einen guten Lehmſchlag, welcher mit der Waſſerwage völlig horizontal gemacht 
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werden muß, und legt darauf einen doppelten Boden von Ziegeln und Cement, 
wobei die Fugen fich kreuzen müſſen. Nun führt man die Seitenwände auf, 
ebenfalls in doppelter Schicht und gut fundamentirt, indem man zwifchen dem 
Mauerringe und der (nöthigenfalls durch Schalung geſtützten) Erdböſchung 
einen Raum von ca. 20 bi8 30cm Dide läßt, in welchen feuchter Lehm ein- 
geftampft wird, fo zwar, daß man etwa alle 1 oder 1,2 m hoch erft den King 
vollendet, danı Lehm einftampft und nun erft mit dem Mauern fortfchreitet. 
Es ift gut, nicht zur Schnell zu bauen, damit da8 Mauerwerk Zeit hat, ſich zu 
fegen; einmal entftandene Sprünge find kaum auszubeflen (Watſon Smith). 

Neuerdings follen auch Theerbaffins in der Erde ſowohl als auch für 
die Aufftellung im Freien nad) dem Syſtem Monier aus Cementbeton mit 
einer Einlage von Drahtgeflecht Hergeftellt werben, die wefentlich billiger als 
die gemauerten zu ftehen kommen und mindeftens die gleiche Dauerhaftigfeit 
haben ſollen. 

Die Theerbehälter werden oft mit Bohlen dicht überdedt, fchon um das 
Regenwaſſer abzuhalten, was natürlich in Folge der unvermeiblichen Fugen 
und Luftriſſe derjelben nur unvollftändig gelingt. In diefer Dede bringt man 
an der Stelle, wo die Wagen entleert werden, eine Bühne mit vielen, 12 mm 
weiten Löchern an, fo daß der Theer (reſp. das Gaswaſſer) gefeiht wird und 
Holzftüde u. dergl., welche die Pumpen befchädigen könnten, zuritdgehalten 
werden (Watjon Smith). Anderwärts läßt man alle Wagen an berfelben 
Stelle ihren Inhalt in eine große Rinne entleeren, welche mit Schügen für 
die einzelnen Behälter verſehen ift. 

Das Einfillen des Theerd in die Deftillationsblafen gefchah früher aus« 
ſchließlich und gefchieht auch noch heute vielfach vermittelft Pumpen, welche 
ſpeciell für die Hebung dieflüffiger Subftangen conftruirt find. ine derartige 
Einrichtung befigt den großen Nachtheil häufiger Betrieböftörungen, welche 
dur) die unvermeidlichen Verunreinigungen des Theers, wie Holzſtückchen, 
Kohle u. dergl. verurfacht werden, die fich zwifchen den Klappen der Bentile 
feftiegen und diefe an ihrer Wirkfamfeit binden. Man war früher ber 
Meinung und theilt fie aud) noch jetzt an manchen Orten, daß eine bid- 
flüſſige Maſſe, wie Steinkohlentheer, ich nur ſchlecht vermittelft Preßluft heben 
laſſe. Bon diefer Meinung ift man heute vollftändig abgegangen und man 
kann jagen, daß ber Theer in größeren Werfen jegt nur noch ausnahmsweise 
gepumpt wird. Bei Anwendung von Prepluft mit etwa 2 Atm. Spannung 
tann man bei gleichem Durchmeſſer des Drudrohres die Theerblajen in etwa der 
Hälfte der Zeit flillen, welche eine gut wirkende Plungerpumpe bei ungeftörtem 
Betriebe erfordert, wobei die Drudhöhe etwa 5m beträgt. Natitrlich bedient 
man ſich dabei. des gleichen Hülfsmittels, das man and bei Bumpen anmwenbet, 
und welches darin befteht, den Theer in der Grube in der Nähe des Entnahme: 
rohres durch eingehängte Rippenheizkörper local anzuwärmen. 

Da die meilten der größeren heerbeftilationen gegenwärtig unter An⸗ 
wendung des Vacuums arbeiten, hat man auch verfucht, die evacuirten Blaſen 
direct aus der Grube durch ein eingehängtes Steigrohr zu füllen. Allein die 
Fülldauer ift in biefem alle, wie die Erfahrung gezeigt bat, eine längere als 
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beim Montejusbetrieb und die Controle fr die richtige Yüllung der Blaſen 
iſt eine complicirtere, fo daß man diefes Syſtem heute wohl ziemlich allgemein 
verlaſſen hat. 

In um jo ausgebehnterem Maße findet, wie erwähnt, die Anwendung des 
Montejus zu diefem Zwecke ftatt. Als Druckkeſſel verwendet man in der Regel 
gut erhaltene alte Dampfkeſſel, welche neben dem Vorzug der relativen Billige 
feit noch den der Dauerhaftigkeit befigen, ba fie meift für einen Ueberdruck von 
6 bis 8 Atın. 'gebaut worden find und daher mindeitens das Doppelte des zum 
Heben des Cheers erforderlichen Drudes aushalten. Zwedmäßig wählt man 
die Größe der Keſſel jo, daß ihr Inhalt einer ganzen oder halben Blafen- 
füllung, auf welche fie geaicht und mit Ueberlaufhahn verfehen werben, ent» 
ſpricht. Man ftellt den Montejus zwedmäßig in einem Schadhte auf, der 
direct neben dem Theerbaſſin anfgemauert ift, und deflen Sohle jo viel tiefer 
liegt, al8 der Durchmefler des Montejus beträgt. Die Verbindung mit dem 
Theerbaffin wird hergeftelit durch einen an tieffter Stelle in deſſen Seiten- 
wand eingemauerten und gut geficherten Rohrſtutzen von (bei großen Theer⸗ 
blajen) etwa 200 mm Durchgang, welcher mit einem Abſperrſchieber verjehen 
ift; als Steigrohr zu den Blafen dient eine 125 bis 150 mm weite, gleichfalls 
(in unmittelbarer Nähe der Blafe) mit Abfperrichieber verjehene, ſchmiedeeiſerne 
Rohrleitung. Sie mündet in gleicher Höhe mit dem Niveau der Füllung in 
die Blaſe ein und feitet bei ber Gefahr des Leberfteigens derfelben während des 
Betriebes den fteigenden Theer nach dem Montejus zurück, von wo aus er 
fpäter wieder in die Blaſe zurückbefördert werden kann. Wir kommen auf 
diefen Punkt noch fpäter zuriid. Durch eine herausnehmbare Seihevorrichtung, 
welche man vor der Mündung des Montejusftugens in einem Salz aus UsEifen 
angebracht hat, hindert man den Eintritt grober Verunreinigungen des Theers - 
in den Montejud. Dies ift fir die Gangbarhaltung des Schiebers von Wich—⸗ 
tigkeit. Hat fich derfelbe einmal durch hineingerathene Holztheilchen u. dergl. 
verfegt, fo genügt e8, aus dem Montejus Prepluft in das Theerbaffin treten 
zu lafien, um ihn fofort wieder in Stand zu fegen. Ein Montejus von 
ungefähr 15000 bi8 20000 kg Inhalt fitllt fich je nad) der Höhe des Theer⸗ 
ftandes in der Grube in etwa 10 bis 15 Minuten und entleert ſich bei einem 
Drude der Preßluft von 2 bis 21/, Atm. und einer Steighöhe von etwa 5 m 
in 1 bi8 11/, Stunden. 


Deftillation mit Dampf. 


Die Berarbeitung des Steinfohlentheere beginnt ſtets mit einer frac> 
tionirten Deftillation deijelben, in der Kegel iiber freiem euer, nur an manden 
Orten oder für befondere Zwecke ftatt defien mit Hülfe von Waſſerdampf. 
Die letztere Methode ift nur wenig, in größeren Fabrifen wohl gar nicht mehr 
üblih, außer in Schottland, wo fie die gewöhnliche zu fein fcheint. Einen 
Bortheil hat fie nur da, wo man ben Theer lediglich, entwällern und feiner 
flüchtigften Beftandtheile beranben will, um den übrigen Theil (etwa 95 Proc.) 
des Theers zu Anftrichen, zur Tränkung von Steinen oder Ziegeln, oder zur 
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Dachpappenfabrilation zu verwenden (vergl. ©. 278, wo wir eine derartige 
Anlage bereit8 beſprochen haben). In folchen Fällen erfpart man allerdings 
viel an Mühe und Feuersgefahr, wenn man ftatt freien Feuers mit gefpanntem 
Dampf arbeitet. Man kann dieſen indirect anwenden, alfo entweder das 
Deftillationsgefäß mit einem Dampfmantel umgeben, ober in das Innere 
deffelben eine Schlange legen, in welcher der Dampf circulirt, um dann wieber 
ans dem Gefäße heranszutreten. An diefer Stelle bringt man zwedimäßig 
eine der vielen automatifchen Eondenfationswafferableitungen (Waflertöpfe) an, 
welche nur dem Waffer, nicht aber dem Dampfe einen Ausweg geftatten. Dem 
Deftillationsgefäße kann man beinahe jede beliebige Form geben, am beften 
wohl die eines ftehenden Cylinders. Die oben abgehenden Dämpfe werben 
durch eine Kühlichlange von Blei oder Eifen condenfirt und trennen ſich in 
der Vorlage in Ammoniakwaſſer und leichtes Theeröl, welches letztere meift an 
die größeren Theerbeftillationen zur weiteren Verarbeitung abgegeben wird. 

Noch gewöhnlicher ift wohl, wo man überhaupt Wafferdampf anwendet, 
directes Einblajen deflelben in das Deftillationsgeftiß, z. B. vermittelft eines 
auf dem Boden des Gefäßes liegenden, mit Löchern durchbohrten Ringes. Nach 
Üre’8 Dietionary of Arte hat man dazu in England Blaſen von 800 bis 
1500 ©allonen (= 3600 bi8 6800 Liter) Inhalt und deitillirt, bis das 
ipecififche Gewicht des Deftillates auf 0,910 geftiegen iſt. Nach Mills!) 
find die Blafen horizontale Chylinder von 500 bi8 4000 Gallonen Inhalt 
(= 2270 bis 18000 fiter); man erhält bis zu 10 Proc. leichte Naphta von 
0,78 bis 0,83 fpecif. Gew. und etwas Ammoniak. Der Rüdftand wird in 
Ciſternen abgelaffen, wo man durd) Ruhe den Theer ſich vom Waſſer abfcheiden 
läßt; der abgelochte Theer („boiled tar“) ift dann zur Verwendung zu den 
oben genannten Sweden bereit, oder Tann auch, am beften noch warm, in 
andere Blafen zur Deftillation über freiem Teuer abgelaffen werben. Das 
legtere ift in Schottland gewöhnlich, ift jedoch nicht vortheilhaft, weil in dem 
Rückſtande eine Menge Wafler bleibt, das nur durch längere Ruhe abgejchieden 
werden könnte; wenn man einmal mit freiem Feuer arbeiten will, fo fängt 
man am beften gleich von vornherein damit an. 

Auweilen wirb ber „abgelochte Theer“ von der erſten Deftillation nicht 
in einen Behälter abgelafien, jondern aus der Dampfblaje in eine zweite mit 
directer Feuerung geheizte Blafe gepumpt, um es zu vermeiden, den heißen 
Theer der Luft auszufegen und läftige Dämpfe zu verbreiten. 

Die Condenfation der abgehenden Wafler- und Naphtadämpfe ift, eben 
wegen der bedeutenden Beimengung von Waflerbampf, etwas umftändlicher als 
bei der Deftillation mit indirectem Dampf oder mit freiem Feuer. Dan muß 
weit mehr fühlen, braucht alfo längere Kühlichlangen und mehr Kühlwafler, als 
in ben Tetteren Fällen. Die ſich condenfirende Mifchung von Waller und Naphta 
trennt ſich fofort in diefe beiden Beſtandtheile, welche durch ein Leberlaufgefäß 
von einander gefondert werden können, wie es fpäter bei der Dampfdeftillation 
der leichten Effenzen gefchildert werden wird (Gap. 11). 


!) Destructive Distillation, p. 23. 
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Man erhält auf diefem Wege je nad) der Beichaffenheit des Theers 2 bis 
6 Proc. deffelben, aus Cannelfohlen 10 bis 20 Proc. an Naphta. Je länger 
man bie Operation fortfegt, defto mehr, aber jchwerere Naphta wird man 
befommen. 

Die Naphta der Dampfdeftillation iſt naturgemäß reicher an leicht 
flüchtigen Beftandtheilen, als die durch directe Deftillation des Theers ge- 
wonnene. Sie ift aber weit davon entfernt, etwa nur Beftandtheile zu ent- 
halten, welche bei der Temperatur bes eingeblafenen Dampfes (wohl felten über 
150°) ſieden; eine Menge weit höher fiedender Beftandtheile werden mit fort- 
gerillen, wie e8 unter anderen folgende in Stohmann⸗Kerl's Chemie!) mit- 
getheilte Unalyjen beweifen: 


L II. III. 
Dele bi8 1000 . . 2.209 14,2 23,3 Proc. 
2» 1230 2 2.2.59 132 80 „ 
„nr 100 2.2.2.2. 87 18,66 152, 


2" n 202 .-....160 166 23,9 
u. darüber (aus der Differenz 
bereint) . . . . 48,5 86,4 296 „ 


1. Naphta des Theers der Hamburger Gasanitalt, 0,964 fpec. Gew. 
Il. „ n nn Berliner engl. „ 09497 „ „ 
ML. nn fat „ 0,932 „ 


Hiernad) wären diefe Producte lange nicht fo werthvoll, als der „Bor: 
lauf“ der Deftillation über freiem euer, und ftänden vielmehr dem „leichten 
Dele“. derjelben näher. 

Statt mit Dampf zu deitilliren, fest man in Schottland ?) zuweilen dem 
Theer ein Fünftel feines Volums Waſſer zu und deftillirt dann über freiem - 
Teuer. Man joll dabei weniger, aber beſſere Naphta als beim Deftilliren mit 
Dampf erhalten. Dieſes Verfahren kommt natürlich auf eine Deftillation mit 
Dampf bei gewöhnlichem Atmofphärendrud heraus, fcheint aber jehr wenig 
empfehlenswerth, da die Gefahr des Leberfteigens ſehr groß fein wird. Uebrigens 
hat H. Köhler?) gezeigt, daß diefes Lettere weniger mit dem Maflergehalt 
des Cheers, als vielmehr mit feinem Gehalt an freiem Kohlenſtoff ‚zu 
fammenhängt. 


Deftillation über freiem Feuer. 


Die gewöhnliche Methode der Theerdeftillation, die Über freiem Feuer, 
Hat zunüchſt nur den Zweck, die nicht oder gar zu ſchwer flüchtigen Beftand: 
theile, welche ben größeren Theil feines Gewichtes ausmachen, als Pech zu 
entfernen und eine vorläufige Trennung der Deftillationsprobucte vorzunehmen, 
um diefe dann, jedes für fich, meiter verarbeiten zu können. Daß die nur 





1) 8. Aufl., VL S. 1172. — ?) Ronald8 und Richardſon, Chemical Techno- 
logy, I, p. 733; ®Watt’& Destructive Distillation, p. 23. — ?) Tingl. Polyt. 
Journ. 270, 233; Zeitſchr. f. angew. Chemie 1888, S. 677. 
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bei freiem Feuer möglich ift, liegt auf der Hand, da der Siedepunkt gerade des 
werthvollſten Xcheerbeftandtheiles, des Anthracens, mit demjenigen des Queck⸗ 
ſilbers (360°) etwa zufammenfällt. 


Entwäfferung bes Theers. 


Als Borbedingung für einen glatten Verlauf der Deftillation ift es zu 
bezeichnen, daß der Theer möglichft gut von dem Ammoniakwaſſer befreit jei, 
welches ihm ſtets in gewifier Menge beigemengt ift, und deſſen Gegenwart bei 
ber Deftillation ftörend wirft. So lange Wafler und ölige Theerbeitanbtheile 
zugleich fieden, ift ftetS eine Tendenz zum ftoßweilen Kochen und felbft zum 
erplofionsähnlichen Hinüberfchleudern vorhanden. Man kann dieſer nur durch 
fehr vorfichtiges, Tangfames Heizen begegnen und eine Abkürzung diefer Periode 
ift durchaus wünſchenswerth, obwohl es auf Leine Weife gelingt, fie ganz aus 
dem Wege zu fchaffen. Eine vorläufige Entwäfferung bed Cheers ift 
alfo jedenfalls räthlich, wenn diefelbe ohne zur große Umftände gefchehen kann. 

Schon durd) längere Ruhe des Theers, wenn derfelbe nicht gar zu did» 
flüſſig iſt, fcheidet fich ein großer Theil des Ammoniakwaſſers, das ja nur 
mechaniſch in dem Theer fuspendirt und von geringerem fpecififchem Gewichte 
ift, aus ihm ab und fteigt an die Oberfläche, wo man e8 ablaffen oder ab» 
Ihöpfen fann. In vielen Fabriken thut man dafiir nichts, als daß man den 
Theer in mehreren großen Behältern aufbewahrt, welche am beiten jo hoc) 
angebradjt find, daß der Theer aus ihnen direct in die Blafe laufen kann; 
während man in den einen davon frifchen Theer einpumpt, können die anderen ‘ 
ruhen, und aus dem am längften ruhenden wird der möglichit entwäſſerte Theer 
abgezogen. In einigen ber beften Fabriken ift in diefen Theerbehältern eine 
geichlofjene Dampffchlange angebracht, durch welche man ben Theer auf beliebige 
höhere Temperaturen bringen kann, um ihn bünnflüfftger zu machen und das 
Ammoniakwaſſer beffer abzufcheiden. Im Sommer ift dies in der Regel gar 
nicht nöthig; in ber fülteren Jahreszeit erwärmt man auf 20 bis 21°, zuweilen 
bis auf 40°. Selbſt bei diefer Temperatur tritt faum ein merklicher Verluft 
an Benzol ein, da ftet8 eine Wafferjchicht auf dem Theer Liegt. 

Eine vollftändigere Trennung von Theer und Ammoniak bezmwedt die 
Erfindung von I. und R. Dempfter (E. P. Nr. 3245, 1882). An der 
Oeffnung, aus der die Flüſſigkeit austritt, ift ein paflend geformter Kaften 
angebradht, mit einer darin angejchraubten Röhre und Weberlaufbecher an der 
Spige, die man vermittelft einer Schraube heben oder fenfen kann, je nad) ber 
Höhe der Flüffigkeit in dem Gefäße, fo daß diefe über den Rand des Bechers 
in die Röhre und dadurd in das Gefäß einfließen und aus dieſem aus« 
fließen Tann. 

In Deutichland wenden viele Gasfabrifen (1886 betrug ihre Zahl 18) 
den Kunath' ſchen Theerſcheider an, wie ihn die Berlin- Anhalter Maſchinen⸗ 
fabrit liefert (D. R⸗P. Nr. 15255, Fig. 79 bis 81a. f. S.). Sein Princip ift: 
Ausbreitung des Theers über große Ueberlaufrinnen. Der Theer, ein wenig 
erwärmt durch die Dampfröhren BB, trennt ſich beim Ueberlaufen über die 

Lunge⸗Köbler, Steinfohlentbeer. 20 
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Rinnen AA vom Waffer. Diefe Trennung wird befördert dadurch, daß in den 
Gefäßen I, II, II, IV das Waſſer nahe der Spige durch die feitlichen Röhren 
abfließt, während der Theer ſich am Boden in der in Nr. I burd; den Pfeil 
angedeuteten Richtung fortbewegt und in dem nächft folgenden Gefäß oben 
einfließt. Die Ausflugöffnung für das Waffer in Nr. I liegt um fo viel 
höher, als bie Rinne A in Nr. IT, daß der Höhenunterfchieb dem Unterfchiede 
in den fpecififchen Gewichten von Theer und Waſſer entipricht. Diefer 
Apparat wird in fieben Größen gebaut, um 1000 bis 8000 Liter in 12 Stunden 
zu ſcheiden. Einen ähnlichen Apparat hat fih DO. Ruppert (D. R.⸗P. 
Nr. 40 204) patentiren laſſen. Big. 79. 
Dan vergl. auch Engl. Pat. — 
Nr. 15067, 1887 von 
Krayenbühl, Beterfon und 

Fig. 80. 


je; 
Burmeifter, ſowie Chem. 
Trade Journ. 16, p. 41; 
Chem.» Ztg. 1894, Rep., 
©. 167; Journ. f. Gasbel. 
1896, ©. 282 und 291. j 
Nah) Girard und de DIR 81. 
Laire!) nehme man die Ent- 
mwäflerung des Theers durch 
langſames Erhigen auf 80 bis 
90° in großen Keſſeln mit 
Dampfſchlange oder mit Dop⸗ 
pelwandung vor, in welde — 
Dampf einſtrömt, oder auch 
mit Hulfe eines directen Feuers. Die dabei ſich verflüchtigenden Dele würden 
condenſirt. Nach 20 bis 30 Stunden ſei die Trennung von Theer und 
Waſſer hinreichend vollſtändig, um das am Boden (?) des Keſſels ſich an- 
ſammelnde Waſſer durch einen Hahn ablaſſen zu können. Der noch warme 
Theer komme in die Deſtillirblaſen. — Wenn dieſe Beſchreibung richtig wäre, 
fo fäme dieſes Verfahren ganz auf das oben ©. 302 beſchriebene heraus; 
hier wird daß eine Entwäfjerung, im Gegenfage zur Deftillation, genannt, 
was wir gewiß mit Recht ſchon als eine folche bezeichnet haben. Es gilt aber 
hiervon eben das, was ſchon a. a. O. gefagt ift: bie Trennung des Deflilla- 
tionsprocefies in zwei Phafen, eine mit Dampf und die andere mit freiem 
Feuer, man mag fie theoretifch für richtig halten oder nicht, ſcheint ſich in der 
Praris nicht bewährt zu Haben, denn trog Girard und be Laire wird fie im 
feiner der größten Fabriken ausgelibt. Uebrigens ift ihre Beſchreibung ſchon 


) Derivös de Ia houille p. 7. 
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dadurch unklar, daf danach das Waſſer fi unter dem Theer anfammeln foll, 
was doch bei Steinfohlentheer nicht möglich iſt. Auch in Bolley’s Chem. 
Techn. der Spinnfajern ©. 207 findet ſich dieſer Irrthum — dort ganz offen 
kundig durch eine Verwechſelung zwiſchen Steinkohlen- und Brauntohlentheer 
Ebenſo giebt unbegreiflicher Weiſe C. Vincent in Payen's Precis de chimie 
industrielle (1878), II, 904, das fpecifiiche Gewicht des Steinfohlentheers 
auf 0,85 bis 0,94 an! 

Vielleicht die rationellſte Löäſung der Entwäſſerungsſchwierigleit ift die 
folgende, von einer großen deutſchen Fabrik beim Anfange der Deftilation felbft 
ausgeführte. Man pumpt dafelbft ohne weitere Umftände den Theer, fo wie 
er iſt, in bie (jehr großen) Deftillichlafen ein, und zwar fo lange, bis er aus 

io. ©. einem gerade unter ber 
oberen Wölbung der Blaje 
angebrachten Kleinen Ueber« 
laufhahne auszulaufen bes 
ginnt. Jetzt ftellt man das 
Pumpen ein und beginnt 


Fig. 83. 


zu feuern. Noch ehe der Theer zum Sieben kommt, ift er naturlich ganz 
dünnflüffig geworben und der größte Theil des Waffers hat ſich an feiner Ober⸗ 
fläche angefammelt. Da aber durch die Exhigung das Bolum der Fluſſigkeit 
wachſt und ihr Niveau in der Blaſe fteigt, fo wird man durch öfteres Deffnen 
des vorerwähnten Ueberlaufhahnes den mäflerigen Theil abziehen können. 
Sollte felbft ein wenig Theer mitlommen, fo ſchadet das ja wenig, Mas von 
Dämpfen fid während des Anheizens entwidelt, geht hier jo wie fo in die 
Eondenfatoren und wird bort vermerthet. 

Eine befondere Entwäflerungablafe (alembic & eirculation) ift von 
Th. Foucault patentirt worben (geliefert von 2, Boillon, 158 Boulevard 
Montparnaffe, Paris), gezeigt in Fig. 82 und 83. 8 ift ein rechtediger 

or 
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Kaften A, nur auf einer Seite geheizt, und durch eine ſenkrechte Scheidewand C 
in zwei ungleiche Hälften getheilt; ebenjo durch die fchiefe Platte B. Der 
Dedel wird durd) eine umgefehrte Pyramide K gebildet, in der kaltes Waſſer 
cireulirt, welches durch T eimfließt und bei 7 abfließt. Eine Tropfrinne F 
nimmt die auf der unteren Seite von X ſich condenfirende Ylitffigfeit auf. Der 
Theer tritt bei J ein und ſtellt fich zuerft in beiden Abtheilungen ms Niveau, 
wo er durch den Hahn Z regulirt wird. Da er aber nur in der kleineren 
Abtheilung erhigt wird, fo fchwillt er dort auf, fteigt und kommt ſchließlich bis 
an die fchiefe Platte B, auf der er fi) ausbreitet und abkühlt und in die große 
Abtheilung fließt, aus der er in die Meine Abtheilung zurüdfließt, wo er wicder 
aufichwillt und nah) B überfließt, jo lange noch Wafler zugegen if. ‘Der 
Waſſerdampf und die Naphtadämpfe, welche ſich beim Erhigen bilden, conden- 
firen fi bei Berührung mit der abgefühlten Dede zu einer Flüſſigkeit, welche 
in die Rinne F' tropft und durch das Heberrohr G abläuft, während die Safe 
durch H entweichen. Nach einiger Zeit wird die Circulation langjamer; der 
Theer jchäumt umd fteigt nicht mehr und wird heißer. Er ift jegt ganz ruhig 
und kann durch D und P in die gewöhnlichen Blaſen abgelafjen werben, worin 
man ihn ohne alle Gefahr des Ueberfteigens deftilliren kann. 

DW. Marwell (D. R.P. Nr. 23848) bringt in der Theerblafe fenkrechte 
Röhren an, mit oder ohne Anwendung eines Luftbrudtohres, um die Trennung 
von Waller, Del und anderen Flüffigkeiten vom Theer während ber Deftillation 
zu erleichtern. 

Eine ausreichende Entwäflerung des Theers erzielt man durch die Anlage 
einer genügend großen Theergrube, welche mindeſtens 100 ‘Doppelwaggons zu 
faflen vermag und in welche der Theer nicht direct, fondern durch eine Bor- 
grube mit Scheidewand abgelafjen wirb. 


Borgängige Reinigung des Theers. 


Ein Vorſchlag von E. Jacobſen)) bezwedt eine vorgängige Reinigung 
bes Theers vor der Deftillation. Verſetzt man Steintohlentheer mit etwa dem 
halben Bolumen Schwefeltohlenftoff, jo wird fümmtlicher freier Kohlenſtoff 
pulverig abgejchieden; wird von der decantirten Flüffigfeit der Schwefeltohlen- 
ftoff abgeblafen und verjegt man fie dann mit leichtem Petroleumöl, fo fcheidet 
fih der Gefammtgehalt an braunem Afphalt ab, während die überftehende 
Stäffigfeit nad) dem Abblafen des Betroleumbenzins ein tief orangegelbes, Mares 
Del bildet, welches neben Naphtalin auch Anthracen ꝛc. enthält. Im ähnlicher 
Weiſe kann man Steinkohlenpech von den kohligen und Aiphalttheilchen trennen, 
und da hiervon befreite Kohlenwaſſerſtoffe Leichter zu fractioniren find und 
weniger auf Koften der höheren Kohlenwaflerftoffe vergaft werben, fo ließe fich 
ein ähnliches Berfahren vielleicht auch in der Technik zur Darftellung des 
Anthracens benugen. Schwefeltohlenftoff und Betroleumbenzin laſſen ſich fchon 
bei niedriger Temperatur immer wieder gewinnen; der Berluft dürfte unwefent- 


1) Jacobjen’8 chem.⸗techn. Repertorium 1869, II, ©. 107; Dingl. Journ. 198, 356. 
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(id) fein (2). Setzt man zu dem Steinkohlentheer direct Betroleumbenzin, fo 
bildet der ich ausfcheidende Afphalt mit dem freien Koblenftoff und einem 
Theile der Schweröle eine zähe, ſchwer zu behandelnde Maſſe; durch Zuſatz 
eined Gemifches von Schwefeltohlenftoff und Petroleumbenzin zum Theer wird 
ein Theil des braunen Aſphalts in Röfung gehalten. — Bon einer praftifchen 
Anwendung diejes Verfahrens ift uns nichts befannt; es dürfte zu theuer und 
feuergefährlich fein; aud) dürften ber „freie Kohlenftoff und ber „braune 
Aſphalt“ wohl ſchon anthracenhaltig fein. 


Conftruction der Theerblafen. 


Zur Deftillation des Theers dienen Gefäße von fehr verfchiedener 
Form, welche wir der Kürze wegen allgemein als „Blaſen“ (tar- stille im 
Englifchen) bezeichnen wollen. Das Material derfelben kann nicht zweifelhaft 
fein. Man könnte von vornherein nur zwiichen Gußeiſen und Schmiebeeijen 
ſchwanken; aber die Praris hat durchgängig fir das leßtere entjchieden. Zwar 
jind fchmiedeeiferne Gefäße dem Verbrennen mehr ausgeſetzt als gußeiferne, 
und können bei dem Reinigen von Koks zc. eher auf mechanischen Wege 
bejchidigt werben; dafür kann man aber denfelben beliebig große Dimenfionen 
geben, während man bei gußeifernen Blafen auf ziemlich enge Grenzen beſchränkt 
ift, und mithin von vornherein nur bei kleinerem Betriebe an folche denfen 
könnte. Nicht allein wachſen die Schwierigkeiten und gleichzeitig die Koften 
des Guſſes von hohlen Körpern mit der Vergrößerung berfelben i in bedeutendem 
Grade, fondern es ift auch bei fehr großen Gußſtücken kaum eine vollfonmene 
Gleichförmigkeit des Guſſes zu erreichen. Selbft bei ſtehendem Lehmguß und 
bei Anwendung fehr großer Gießköpfe bleibt leicht genug eine Luftblaſe zurid, 
welche bei Gefäßen, die dem freien Feuer auszufegen find, eine ſehr gefährliche 
Neigung zum Springen an biefer Stelle hervorruft. Auch ein ganz fehler- 
freier Guß ift dem Springen noch‘ immer ſehr ausgefegt und darf nie ohne 
Schusgewölbe gegen die Stichflamme eingemanert werben. Aber auch dann 
noch kann eine Unvorjichtigkeit de8 Heizers ein Springen herbeiführen, und die 
Folgen deſſelben find natürlich um fo fchlimmer, je größer das Gefäß ift. Bei 
Schmiedeeiſen hingegen kann fein Springen durd) unvorfichtiges Feuern ftatt- 
finden, wenigftens nicht in Folge von zu plöglichem Temperaturwechſel (Erplo⸗ 
fionen durch zu großen Drud im Apparate bei Verftopfung der Auswege find 
natürlich immer noch möglich). Allerdings kann das Blech viel eher durch die 
Stichflammme durchbrennen, als Gußeifen, aber dagegen kann und muß man 
ih unter allen Umftänden durch Schutzgewölbe vorſehen. Es gehört fchon 
eine ſehr grobe und lange fortgeſetzte Unvorfichtigfeit des Hetzer8 dazu, um das 
Durchbrennen einer fonft in gutem Zuſtande befindfichen Blaſe zu veranlafjen, 
während auch der aufmerkjanfte Arbeiter da8 Springen von Gußeiſen nicht 
immer verhüten kann. 

Man muß ferner berüdfichtigen, daß die Wanbftärke gußeiferner Blaſen 
mindeften® dreis oder viermal fo groß als folche aus Keflelblech fein muß; dies 
macht die erfteren nicht nur weit theurer als die leßteren, fondern bewirkt auch 
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mehr Brennmaterialienverbrauch zur Heizung. Endlich ift es noch ein großer 
Borzug des Schmiedeeifend, daß man Riſſe und Löcher durch Auffegen von 
Blechen ausbeflern, oder einzelne Bleche ganz auswechſeln kann, während ähn⸗ 
liche Reparaturen bei Gußeifen faft nie thunlich find. 

Wenn man die fchmiedeeifernen Blafen vor der ſchädlichen Einwirkung 
der Stichflamme durch ein Schußgemwölbe bewahrt, jo halten fie ſich, geſetzt, daß 
fie überhaupt und namentlich beim Reinigen vorfihtig behandelt werben, ſehr 
lange. Im Allgemeinen fann man rechnen, daß eine neue Blaſe bei gut 
geleitetem Betriebe vier bis fünf Jahre ohne erhebliche Reparatır aushalten 
fann und immer wieder ebenfo lange nach jeber gründlichen Reparatur. Aber 
dies hängt auch fehr davon ab, in welchem Maße die Blaſe beanfprucht wird: 
arbeitet man ausſchließlich auf Hartped), jo ift die Abnutzung durch Hige natür⸗ 
lich größer, al8 wenn man die Deftillation nur bis zu Weich» oder Mittelhart- 
pech führt. Ebenfo fpielt dabei die Art der Einmauerung der Blaſe eine Rolle: 
läßt man das Feuer frei den Boden der Blaſe beſpülen, fo ift die Gefahr, 
durch die Stichflamme das Kefjelblech zu zerftören, größer, ald wenn man, wie 
dies häufig gefchieht, den ganzen Boden mit einem ittergewölbe unterfängt, 
fo daß er gar nicht von der directen Flamme berührt wird und fo zu fagen - 
nur in einem heißen Luftbade liegt. Freilich ift in letzterem alle der Brenn- 
ftoffverbrauch größer, fo daß man vielfach von der Anwendung diefed Schutz⸗ 
gewülbes abfieht und durch häufiges Reinigen der Blaſen oder mechanifche 
Borrichtungen der Gefahr des Anjegens von Kefielbrand vorbeugt, denn nur 
diefer ift, wie bei Dampfkeſſeln der Keflelftein, die alleinige Urfache der Zer- 
ftörung. 

Zmerzlifar!) fand, daß Blafen der Riütgers’schen Fabriken in Ober- 
Ichlefien ftarfe Corrofion am Boden und in der Zarge zeigten. Während 
Blaſen aus fteyrifchem Blech 500 bis 700 Deftillationen aushielten, waren 
andere jchon nach einigen Operationen unbrauchbar. Eine Unterfuchung des 
Blechs ergab einen Phosphorgehalt von 0,04 und einen Kohlenftoffgehalt von 
0,08 Broc., ein Ergebniß, das nicht ungünftig genannt werben darf, da ein 
höherer Kohlenftoffgehalt wegen der damit verbundenen Steigerung der Sprödig- 
feit von den Blechfabrikanten nicht verlangt werben darf. 

Bon allgemeinen Regeln für die Conftruction ber Blafen ift weiter 
Volgendes zu beachten. Die Blechſtärke des Blaſenmantels braucht in der 
Kegel 10 mm nicht zu überfteigen: bei den allergrößten (20 bi8 25 t faflend) 
wird man wohl auf 13 mm gehen müffen. Die Dedelbleche müflen ganz ebenjo 
did wie die Bodenbleche (15 bi8 18 mm) fein, da fie fich noch fchneller ab» 
nutzen (ſ. unten). Selbftverftändlich müffen die einzelnen Bleche mit einander 
gut vernietet und die Nähte gut verftenmt fein. Xrogden zeigen die letzteren 
gerade bei neuen Blaſen oft eine Neigung zum Leden, wenn gegen das Ende 
der Deftillation die Temperatur ſehr hoch geftiegen iſt. Man erkennt dies 
durch eine an ben Nähten oder Nietftellen hinlaufende Flamme; es findet ftet8 


& 1) Beitichr. F. ang. Chem. 1893, S. 310; Wagner: ilher’8 Jahresber. 1893, 
. 520. 
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nur am Boden ftatt und kann durch einmaliges Berftemmen für lange Zeit 
vollftändig bejeitigt werden. Auch ohne dies fegt fic bald Koks in die Nähte 
und macht fie volllommen dicht, jo daß man jenes Leden gerade am eheften 
nad) einer recht gründlichen Reinigung der Blafe bemerkt. Eine Gefahr für 
die Sicherheit derfelben ift dabei überhaupt nicht vorhanden. Ganz daſſelbe 
gilt von den fpäter zu erwähnenden Blafen fiir Leichtöl, Benzol ꝛc. 

Ueber die zwedmäßigfte Form einer Theerblafe eriftiren bebeutende 
Meinungsverjchiedenheiten. Früher nahm man dazu, was ſich eben barbot, 
namentlich alte Dampfkeſſel von beliebiger Form. Meift war dies eine fchlechte 
Delonomie; man büßte durch vermehrten Brennmaterialienverbraud), längere 
Arbeitsdauer, häufigere Reparaturen und öfteres Ueberfteigen des Inhaltes das 
Vielfache von dem ein, was neue Blafen von zwedmäßigfter Form gekoſtet 
haben würden. Aber gerade darüber, welche als folche anzufehen fei, ift man 
auch in den neueften und beften Yabrifen nicht einig. Im Folgenden find 
diejenigen Blafenformen befchrieben, welche heute in den beſſeren Fabriken an- 
getroffen werden. 

Die in England und Deutſchland faft allgemein übliche Form ift bie 
eines ftehenden Cylinders von ungefähr gleicher Höhe und Durchmeſſer, 
mit einem nach oben gewölbten ‘Dedel und einem ebenfalls nach oben, alfo 
concav, gewölbten Boden. ‘Der lettere wird darum einem flachen Boden alle 
gemein vorgezogen, weil bei größerer Steifigleit de8 Bodens (was bejonbers 
wegen der hohen Temperatur am Schlufle wejentlich ift) die Heizfläche eine 
größere als bei flachen Böben if. Auch vermag ein folcher Boden der Aus- 
dehnung und Zufammenziehung des Eifens bei den ftarfen hier unvermeiblichen 
Temperaturwechjeln ohne bleibende Deformation zu folgen, während ein flacher 
Boden ſich leicht werfen oder gar reißen könnte. Letzteres würde auch bei nad) 
außen gewölbten Böben vermieden werben; aber diefe würden ein lange nicht 
fo günftiges Verhältniß zwifchen Kejlelinhalt und Heizfläche geben, als die nadı 
innen gewölbten, find nicht fo leicht einzumauern, und find ſchon darım nicht 
brauchbar, weil man bei diefer Form nicht gut das Pech vollftändig durch einen 
Hahn ablafien kann. 

Man macht foldye Blafen ftetd von bedeutender Größe, erftens um weniger 
Arbeitslohn für Feuerung und Aufficht zu brauchen, zweitens weil bie Trennung 
der Producte nad) ihren Siedepunften um fo leichter möglich ift, je größer das 
Duantum ift, welches bei jeder Operation behandelt wird. Die kleinſten Blafen 
diefer Art dürften auf eine Fullung von 6 t Theer eingerichtet fein, und manch⸗ 
mal zieht man dieſe Dimenfion abfichtlic) vor, weil man die Beichidung dann 
in 10 bi8 12 Stunden abarbeiten und mithin Nachtarbeit vermeiden kann. 
Derartige Dlajen werden von Alkali Report 1893, p. 74 fehr empfohlen, 
weil die Ueberwachung der Nachtarbeit durch verantwortliche Perfünlichkeiten 
fortfällt. 

Die großen englifchen Werke arbeiten in der Regel mit Blafen von 10 
bis 20 t Inhalt, feltener darüber, und in Deutſchland finden ſich fogar Blaſen 
von 25t, in feltenen Fällen ſogar bis 40 und 50t im Gebrauche. Blafen 
von folch” großen Dimenfionen find aber kaum rationell; wenngleich fie auch 
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bedeutend weniger Brennftoff als Heinere Blafen gebrauchen, fo ift doch bie 
Dauer des Abtriebes eine zu lange und die Gefahr des Undichtwerdens eine 
größere. Thatjächlich geht man daher aud) hier von der Anwendung derartiger 
Blaſen mehr und mehr ab und läßt neue Blaſen höchſtens bis zu einer Capa⸗ 
cität von 15t bauen. Ein großer deutfcher Theerdeſtillateur unterbricht felbft 
in ſolchen Blafen die Deftillation zur Nachtzeit und will Heinere Blajen ein- 
fithren, die fi in 12 Stunden abtreiben Lafien, lediglih, um die Nachtarbeit 
zu umgehen, die er, in den erften Perioden wenigftens, für zu riscant hält. 

Die Regel für deutfche Verhältnifie bilden aber Blafen von 15 bis 20t 
Inhalt. Diefe haben einen Durchmefier von etwa 2,75 bis 3,25 m und eine 
etwa eben folhe Mantelhöhe. 

Nah Watfon Smith follte jede neue Blaſe probirt werden, ob fie voll» 
kommen dicht ift, indem man fie, nachdem fie auf ihren Sig gebracht worden 

Fig. 84. ift, mit einem Dampfkeſſel in 

500 Verbindung bringt, und nad 

Verſchluß fänmtlicher Oeffnungen 

Dampf von etwa 21/, Atmo⸗ 

ſphären einbläft (felbftredend muß 

ein Lufthahn offen bleiben, bis 

alle Luft verjagt ift). Dan kann 

fi) fo überzeugen, ob alle Fugen 
dicht find. 

Einer der größten deutfchen 
Zheerbeftillateure hält von diefer 
Drudprobe, die geeignet ift, die 
Blaſen jhon vor ihrer Verwen⸗ 
dung zu beichädigen, nichts; er 
ift zufrieden, wenn fie, ganz mit 
* Waſſer gefüllt oder bei einem 
omm weberdruck von Höchftens 1/5 bis 
1 Atm., dicht bleiben. Dagegen 
legt er den größten Werth auf 
die gute Onalität der Boden⸗ 
bleche, von welchen er vor ihrer 
N j. Berwendung Zerreißproben aus⸗ 

EN ⸗ führen läßt. Auch uns will 
>... es ſcheinen, daß dies wichtiger 
PR um fo mehr, als die Blafen befanntlich nicht unter Druck zu arbeiten 

aben. 

Bon ganz bejonberer Wichtigkeit ift auch die Konftruction des Blaſen⸗ 
bodens bezüglich der Widerftandsfähigkeit gegen den auf ihm laftenden, nicht 
unbedeutenden Drud. Wie ans der beigefligten Abbildung (Fig. 84) erficht- 
lich ift, bildet derfelbe eine Halbkugel von gleichem Durchmefler wie ber Eylinder- 
mantel der Blafe, deren Ränder, nad) oben umgekrempelt, mit dem letzteren 
vernietet find. Mit dem Umkrempeln des Bodens verbindet man einen 
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doppelten Zweck: erftend wird der Boden elaftifcher, ohne an Widerſtands⸗ 
fähigkeit einzubüßen und beanfprucht daher nicht jo fehr das Blech des Cylinder⸗ 
mantel®, und zweitens vermeidet man badurd) die Bildung des feilfürmigen, 
todten Raumes zwifchen legterem und dem Blajenboden, mit welhem man in 
der Praris die unliebfamften Erfahrungen gemacht hat. Dieſer keilförmige 
Raum jest ich, da der Ablaßhahn für das Pech nicht an feiner tiefjten Stelle 
angebracht werben kann, fehr bald mit Pechkoks zu, welcher jo hart wird, daß 
er felbft mit Meißel und Hammer fid) nicht entfernen läßt, und daher Ver⸗ 
anlafjung zum Durchglühen und Brüdjigwerden des Bleches an jener Stelle 
giebt. Bei der in Fig. 84 gegebenen Conftruction ift e8 dagegen ermöglicht, 
den Ablaßftugen bequem mit dem Blafenboden zu verlafchen, was zur Folge 
bat, daß fein Pech in der Blafe beim Ablaffen zurückbleibt und der Boden fich 
in allen feinen Theilen leicht reinigen läßt. 

Boden wie Haube der Blaſe beftehen aus je einem Kugelabſchnitt und 
vier bis fünf Kugelfegmenten, welche durch doppelte Nietreihen auf einander 
befeftigt find. Die Schwierigkeiten, auf welhe Watſon Smith (f. 3. Aufl, 
©. 178) bezüglich des Aufnietens des gußeijernen Helmes aufmerkfam macht, 
beftehen für deutiche Blafen demnach nicht. Neuerdings werben für Blaſen 
bis 2750 mm Durdjmeifer aud) Böden, welche aus einem Stüd getrieben 
find, geliefert. Nach unſeren Erfahrungen halten derartige Böden aber weniger 
gut, als foldhe, die aus mehreren Stüden zufammengenietet find, weil bei den 
letzteren bie doppelte Tage Blech an den Nietftellen eine vorzügliche Verfteifung 
bildet. 

Sämmtliche VBerdichtungsftellen an der Blafe, wie Mannlochdedel, Flan⸗ 
jchen zc., werden durch Unterlegen mit Asbeftpappe abgebichtet; die Verwendung 
irgend eines Kittes zu dieſem Zwecke ift gänzlich ausgefchloffen, da ein folcher 
in Folge der unvermeidlichen Ausdehnung des Eiſens unter dem Einfluffe der 
Wärme niemals dicht bleibt. 

Ganz abweichend von der erwähnten gewöhnlichen Form der Theerblaſen 
ift die von liegenden Eylindern nad) Art von Dampffefleln, wie fie in ein- 
zelnen Fabriken vorhanden ift, und aud) von Girard und de Kaire befchrieben 
wird. Diefe haben natürlich geringere Durchmeſſer (felten viel über 2 m), 
aber größere Länge als bie ftehenden Blafen. In einer deutfchen Fabrik ver- 
wendet man liegende Blafen von 18t Yaflung mit zwei oder mehr Helmen, 
weiche nad) dortiger Ausſage jehr gut arbeiten. In einer anderen Fabrik 
befinden ſich folche Blafen für 22t, welche 48 Stunden zum Abtreiben einer 
Beihidung brauchen, abgejehen von der Zeit zum Füllen und Abkühlen, fo 
dag man nur zwei Operationen pro Woche machen konnte. Hier find die 
Bleche 12 mm unten und 14mm oben did, leßteres darum, weil fie da, wo 
fie nicht in Berührung mit Theer oder Bed) ftehen, mehr leiden und dünner 
werden, als die Bodenbleche — eine Beobachtung, welche Lunge in England 
bei den ftehenden Blaſen beftätigt fand. Wir kommen auf dieſen Umftand 
fpäter nod) zurüd. 

Die Einmauerung ber liegenden Blafen geichieht am beften in ber Weiſe, 
daß die Flamme den Boden der Blafe auf etwa zwei Drittel ihrer Länge nicht 
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unmittelbar berührt, fondern durch ein durchbrochenes Schuggewölbe davon 
getrennt ift; das legte Drittel wird von der Flamme direct beriihrt, wobei der 
Boden de Feuercanals etwa 30 cm vom Boden der Blafe entfernt ift. 

In Amerika ift die gewöhnlichſte Form der Theerblafen ebenfalls die 
von horizontalen Cylindern, verfertigt aus Stahlblech von 8mm, mit nur einer 
Nietreihe an der Oberfeite, etwa 9000 Liter haltend. 

Nach unferer Meinung find liegende Blaſen durchaus nicht dem ftehenden 
vorzuziehen; fie arbeiten weit langſamer und fie verbrauchen unvergleichlich 
mehr Heizmaterial. In einer Fabrik, wo liegende Blaſen angewendet werden, 
hat man einen Verbrauch von 1 t Kohle, oder dem Yequivalent davon an ande» 
rem Brennftoff, auf 5t Theer, während in anderen Fabriken, wo man ftehende 
Blaſen hat, nur ein Drittel fo viel Brennftoff verbraucht wird. 

Eine ganz eigenthümliche Form haben die Blajen der Parifer Gasanftalt. 
Es find dies Lofferförmige Keſſel, mit nad) innen eingebogenem Boden, der 

Big. 86. aber nicht, wie bei ;den 
geröhnlichen Blafen, ſcharf 
von den Geiten auffteigt, 
fondern in fanfter Krim- 
mung in biefe übergeht. 
Sie faſſen nur 6500 kg 
Theer. Die Feuerzüge lau⸗ 
fen in zwei feitlihen Ca- 
nälen rings herum. Die 
Geftalt der Blafen wird 
durch die Fig. 85 Harer 
werben, welche aber nur das 
Princip, nicht die wirkliche 
genaue Form der Blafen 
wiebergiebt. Nach der in 

Paris gegebenen Auskunft ziehe man biefe Form von Blafen darum allen 
anderen vor, weil dabei der geringfte Schaden durch Ausdehnung und Zufammen- 
ziehung des Eifens bei den Temperaturveränderungen geſchehe. Sonft wüßte 
man in der That feinen Grund fur diefe Conftruction anzugeben, welche von 
vornherein mit dem Nachtheile behaftet ift, daß man zwei Ablaßhähne (einen 
fir jebe Seite, wie bei a angedeutet) braucht; aber gerade jener Grund ſcheint 
durchaus nicht ſtichhaltig. Nach den vielfachen von ung in Deutſchland und 
England darliber eingezogenen Exkundigungen findet man nirgends bei den 
fonft üblichen Bfafenformen irgend welche Riffe oder Berbiegungen in Folge 
von Temperaturſchwankungen, und erflärt überall die Parifer Form für ſehr 
unzwedmäßig. 

Um übrigens die Betrachtung biefer Art Blaſen gleich Hier zu Ende zu 
bringen, ſei bemerkt, daß fie in folgender Art eingemauert find. Der Boden 
iſt wie gewöhnlich durch ein Gemölbe vom Feuer abgeſchloſſen. Diejes geht 
zweimal um die Blafe herum; im unteren Feuercanal trifft die Flamme nicht 
direct auf das Eifen der Blafe, fondern diefe ift durd) einen binnen Chamotter 
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fein dagegen gefhügt. Im oberen Canale dagegen ift das bloße Eifen dem 
Teuer ausgeſetzt. Wir haben eine ähnliche Einrichtung nirgends anders an- 
getroffen, vielmehr überall gefunden, daß das Feuer den Umfang der Blafe 
gleich direct, ohne Verkleibung durch Chamottefteine, berührt, was auch 
ganz unnöthig ſcheint, nachdem die Stichflamme bereits an das Bodengewölbe 
ihre zu große Hige abgegeben hat. Girard und de Laire!) und Wurg?) 
erwähnten einer Einrichtung, von der man annehmen follte, daß fie, wenn 
irgendwo, gerade in Paris gefunden werden würde, nämlic, daß man, wenn 
das Niveau des Theers in der Blaje finke, die oberen Züge abichließe, und das 
Feuer nur in den unteren circuliren lafje, um eine Weberhigung der Blaſen⸗ 
wände zu vermeiden. Dem wiberfpricht aber ſchon der gerade vorhergehende 
Sag, wonach die Feuerzüge überhaupt nur den unteren Theil der Blafe erhigen 
follen, wonad) alfo die eben erwähnte Einrichtung gar nicht nöthig wäre. Man 
bat Zunge denn auch in der Parifer Gasanftalt verfichert, daß dajelbft Feine 
derartige vorhanden fei, und fie wird auch nirgend anderswo gefunden. Man 
legt eben bie Feuerzuge von vornherein fo an, daß ihr oberfter Rand felbft zu 
Ende der Deftillation nod) immer unter dem Nivea bes Peches bleibt, welches 
ja mindeftens die Hälfte vom Volumen des Cheers einnehmen wird. 

Diefer Pariſer Form wird von Kiffel?) vor allen anderen Blafen- 
formen der Vorzug gegeben. Die auf feiner Fabrik in Betrieb befindlichen 
Blafen find aus Schmiedeeifen Hergeftellt, der nad} innen gewölbte Boden 
befteht aus beftem Holzlohleneifen. Ihre Dimenfionen find: Länge 5 m, Breite 
2m, Höhe vom tiefften Punkte bis zur Scheitelhöhe 2,70 m. Die Beſchickung 
diefer Blafen beträgt 20 bis 30t Theer. 

Eine andere Form von Kofferkeſſeln, welche in den Betroleum-Raffinerien 
zu Baku gebraucht wird, beſchreibt Engler (Fig. 86 und 87, a. f. ©.)*). 
Diefelben find bis 7 m lang, Fig. 86. 
4m breit und 3m hoch, aa 
find die (drei) Helme, d das 
Mannloh, ce drei Ablaf- 
flugen fiir die Niüdftände. 

Die Anordnung der Streben 
im Inneren ift aus den Schnit · 
ten Mar zu erfehen. Es find 
zwei Feuerſtellen rr vorhan ⸗ 
den für fluſſige Rucſtande 
(and) bei Theerblaſen hat man 
die Fenerung mit Kreofotdl 
an manchen Orten zu Zeiten 
eingeführt). Die Flamme 
reicht zuerſt durch die über ⸗ 
wölbten Züge B.B,, wendet 


1) Derivös de la houille, p. 8. — *) Matiöres colorantes, p. 28. — 
*) Zeitfär. f. ang. Chem. 1898, &. 61. — *) Dingl. polgt. Journ. 260, 435. 
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ſich am Ende des Keſſels wieber nad} vorn, fteigt in die Höhe, kehrt an beiden 
Seiten des Keſſels zurid und fällt dann hinab in den nad) dem Schornftein 
führenden Canal B;. 

Wollte man diefe Blaſe zum Deftilliven von Theer verwenden, fo müßten 
die Ablaßftugen c nicht an der Stirnwand, fondern an der Bodenfläche ans 
gebracht werden, damit das Pech vollftändig abgelafjen werden fünnte, was bei 


Big. 87. 


Petroleum, deſſen hinterbleibender Rücdftand nicht feft wird, von geringerer 
Bebeutung ift. 

Lennard!) ift eine Blaſe patentirt, beftehend aus einem Cylinder von 
6m Länge und 2,25 m Durchmeffer, verfehen mit einem Ruhrwerk und ein« 
gemauert in einen Ofen mit drei Weuerthitten. 

€. Berninghaus (D. RP. Nr. 4586) empfiehlt ebenfalls eine hori⸗ 
zontale Blafe mit Rührapparat, welcher einer Schiffsſchraube ähnlich ſieht. 

Horizontale und verticale Blaſen mit Rührwerk, wie ſolche namentlich, in 
Schottland und auch auf einzelnen Theerbeftillationen des Continents in Ans 
wendung find, werden wir in Fig. 106 bis 108 zeigen. 

Die verfchiedenen zu einer Theerblafe gehörigen Theile werden am beften 
gleich, im Zufammenhange mit der Erklärung der Fig. 88 bis 90 befchrieben 
werden. Dieje ftellen eine fiehende Blafe zur Deftillation von etwa 
25 Tonnen Theer vor, deren Einzelheiten, ſowie diejenigen ihrer Einmanes 
rung, nicht die Copie einer jpeciellen irgendwo befindlichen Einrichtung, fondern 
aus ben uns am vortheilhafteften erjcheinenden Zügen der verſchiedenen, in 
Deutfchland und England gebräudlichen Einrichtungen combinirt find. Es ift 
alfo jeder einzelne hier (mie im Folgenden) angegebene ober abgebildete Theil 
wirklich in einer oder der amberen der beften und größten Fabriken im 
Gebrauch. 


) Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, p. 289. 
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Fig. 88 ift ein Duerfchnitt nad) der Linie EF der Grundriffe, Fig. 89 
ein HorigontalfCmitt duch CD der Fig. 88, Fig. 90 ein Horizontafjchnitt 
durch die Blaſe ſelbſt, nach AB der Fig. 88, alles in ?/so natürlicher 
Größe. Die Blafe ift Hier 3m weit und 3,5m hoch (ohne Dom), von 
10 mm ftarfem Keſſelblech. Die Einwärtswölbung des Bodens entjpricht 
annähernd der Auswärtswölbung des Dedels. Man kann der Blafe eine ganz 
unbedeutende Neigung nad) der Seite des Ablaßhahns a zu geben, welcher 
jedenfalls fo dicht wie möglich über dem Boden oder fogar in dem flachen 
Theile deffelben angebracht fein muß. Dies ift namentlich, zu empfehlen, wenn 
man auf hartes Pech arbeitet; wo man, wie in Deutſchland gewöhnlich, weiches 

Fin. 89. 


Vech macht, ift es nicht fo dringend nöthig. Die Art und Weile, wie ber 
Ablaßſtutzen an der Blafe befeftigt wird, geht aus Fig. 84 auf ©. 312 Hervor. 

Die Blafe wird durch den Feuerroſt db erhigt, welcher natürlich der 
Beſchaffenheit des zu verwendenden Brennmaterial® angepaßt fein muß. 
Meift feuert man mit Kleinkohle, bisweilen jedoch (namentlich wo die Gas- 
fabriten ihren eigenen Theer beftilliren) mit Kofs. Letzteres kann der Blaſe 
dann ſchaden, wenn man ihren Boden nicht durch ein denſelben völlig vom 
Teuer abfchliegendes Gewölbe ſchützt; doch fol die Anwendung von Dampf zu 
Ende der Operation felbft in dieſem alle die Feuerung mit Kols ermöglichen. 
Buweilen, wenn die Verwerthung der Schweröle gar zu ſchwierig ift, wird mit 
diefen felbft gefeuert; die dazu dienenden Einrichtungen find in dem vierten 
Capitel befchrieben worden. 
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Der Feuerraum ift durch eine Thur c von ber Außenſeite zugänglich, und 
man wirb felbftverftändlich da, wo eine Anzahl von Blafen arbeiten, biefelben 
in einer Reihe anlegen, fo daß bie Feuerthüren alle nad) vorn hin zeigen; 
jedenfalls nad} der entgegengefegten Seite, wie der Ablaßhahn a für das Pech. 
In den meiften Fällen findet man die Aichenfälle, wie fonft gebräuchlich, durch 
eine geoße Deffnung gerade umter der Feuerthür mit der äußeren Luft commus 
nicirend. Auf unferer Zeichnung ift aber die Einrichtung einer der größten 
englischen Fabrilen angenommen, in welcher die Mauer unter den Feuerthüren 
nach vorn gefchloffen ift, umd die Aſchenfälle ſämmtlich durch eine Oeffnung d 
mit einem großen, überwölbten Canafe e communiciren, welcher unter ber 


Fig. 9. 


&- 


ganzen Blaſenreihe Hinläuft und nur von beiden Enden der Batterie aus zu» 
ganglich ift. Dies gewährt völlige Sicherheit gegen Feuersgefahr fir den Fall, 
daß ber Theer in der Blafe überkochen, die Vorlagen erfüllen und aus biefen 
auslaufen follte. Allerdings kann man ſich gegen dieſe Gefahr auch ander 
weitig {hlgen, z. B. wenn man die Vorlagen fo anlegt, wie e8 weiter unten 
befchrieben werben fol, wobei felbft beim Ueberfteigen von Theer gar nichts 
davon an die Blajenfeuerung kommen kann. ber die hier gezeichnete Ein- 
richtung ift auch wirkſam im Falle eines zufälligen Röhrenbruches, und nament- 
lich, wenn da8 Helmrohr fpringen follte; die maſſenhaft ausftrömenden Theer⸗ 
dämpfe können ſich dann nicht, wie bei einem gewöhnlichen Feuer, im Aſchenfall 
entzünden. Auch geftattet der unterirdiſche Canal e große Reinlichkeit. — 
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Recht gut ift e8, wenn unter dem Roſte ein Dampfrohr mündet, um den Zug 
zu befördern, Ueberhigung des Roſtes und des Feuerraumes zu verhliten und 
dadurch Schladenbildung zu vermeiden. 

Die Flamme fchlägt über die Teuerbrüde f und unter dem Gewölbe g 
Hin. Letzteres iſt als Tonnengewölbe von der kreisförmigen Mauer kk aus 
geichlagen, auf welcher die Blafe ruht, und ſchließt deren Boden vollftändig von 
der Stichflamme ab. Der Raum zwiſchen g und dem Boden der Blafe ift 
nur ein Luftbad, befien Temperatur durch die unter g fpielende Flamme aller» 
dings ftet8 hoch erhalten wird, aber nie übermäßig fteigen fan. In g fpeichert 
ſich fo viel Hige auf, daß man in dem legten Stadium der Operation gar 
nicht mehr zu feuern braucht, namentlich wenn man dann mit ‘Dampf arbeitet 
oder evacuirt. Das Gewicht der Theerblafe, welche auf der Ringmauer kk 
ruht, macht dieſe legtere zu einem ficheren Wiberlager für das Schutzgewölbe, 
welches fonft ganz unabhängig von dem Feuerungsmauerwerk ift und daher 
ohne Störung defjelben erneuert werden kann, wenn es ausgebrannt iſt. Die 
Flamme zieht dann weiter durch vier Füchſe AA in zwei verticale Canäle ii, 
um an den Cylindermantel der Blaſe zu gelangen. Der maffive Pfeiler : 
zwifchen den Canälen @s fett fid) bi8 ganz oben Hin fort. In ihm liegt, vor 
dem Feuer gefchiitt, aber durd) die unmittelbar daneben hin Laufenden Kanäle i« 
und pp warm gehalten, da8 Rohr, welches den Ablaßhahn a mit der Blaſe 
verbindet, dieſes muß von genügender Weite (35 bis 50 cm Durchmefler) fein, 
damit ed von Pech Leicht gereinigt werden und im Nothfall auch zum Befahren 
der Blaſe dienen kann. Bei engeren Röhren zeigt fid) außerdem leicht die 
Gefahr des DVerftopfens, was beim Ablafien des Pechs ſehr ftörend fein 
kann. Der Pfeiler ©’ zwingt die Flamme, fid) in einen rechten ımd linken 
Strom zu theilen, welche in dem Ringcanale II um den unterften Theil ber 
Blaſe herumgehen, vorn durch den Pfeiler #’ an der Vereinigung gehindert 
werben, durch die Fuchſe mm in den oberen Ringcanal nn treten, wieder nad) 
hinten gehen und durd) oo in die jenkrechten Schächte pp münden, welche mit 
dem Hauptraucdhcanal q communiciren. Die Schächte pp werben an geeigneten 
Stellen durch Regifter unterbrochen, vermittelt derer man eine gleichförmige 
Erwärmung beider Seiten der Blafe fichern kann. Bei niedrigeren Blafen 
würde man mit einem einzigen Aimgcanale ausreichen, deſſen Abfallichächte 
dann vorn, d. 5. an der Seite ber Feuerung, angebracht fein müßten. Die 
befte Weite des Ringcanals ift etwa 225 bi8 300 mm. 

Die Umfaflungsmauer muß, joweit die Feuercanäle laufen, mindeftens 
0,38 m ftarf fein, und follte dann noch (wie in Fig. 88 angedeutet) durch 
einige ftarfe Bandagen armirt fein. Oberhalb der Feuercanäle ift die Blaſe 
zum Scuge vor Wärmeftrahlung mit einer 0,22 m diden Mauer unigeben ; 
diefe ſetzt ſich auch noch über den Dedel und am beften auch noch über den 
anfteigenden Theil des Helmes t fort. Ein folder Schug gegen zu fchnelle 
Abkühlung ift um fo nöthiger, wenn, wie das zu empfehlen ift, die Theerblafen 
ganz im Freien ftehen ober doch nur mit einem leichten Wetterbache, etwa 
von gewelltem Eiſenblech, bebedt, jonft aber frei find. Etwaige Erplofionen 
oder Brände find dann viel weniger zerftörend, als wenn ſich die Blafen in 
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einem maffiven Gebäude befinden. Wenn die Blaſen frei ftehen, überzieht 
man da8 Mauerwerf am beften mit gefchmolzenem Pech zum Schuge gegen 
Regen. 

Zur Ausrüftung der Blaſe gehören folgende Stüde. Die Füllung 
geſchieht durch das mit Schieberhahn oder fonft verfchloffene Gußeiſenrohr r, 
da8 man gern recht weit (0,15 m) nimmt, um nicht zu viel Zeit mit dem 
Füllen der Blaſe zu verlieren. Wo man nicht den Theer einpumpt, fondern 
ihn von emem höher gelegenen Reſervoir einfließen läßt, bringt man wohl 
auch nur ein Füllloh an, das man fpäter durd) einen conifchen Eifenpflod 
oder eine Schraube verjchließt. Daneben hat man zumeilen ein Zoch, durch 
welches man zugleich auch den Flüuſſigkeitsſtand meflen kann; befier als beides 
aber ift ein 25 mm weiter Ueberlaufhahn s. Durch diefen entweicht zuerft 
Luft; kommt Theer, fo hört man fofort mit der Speifung auf und ſchließt s. 
Es ift aber ſchon oben (S. 307) angegeben worden, daß man nad) dem Ans 
heizen, während deſſen ſich das Wafler oben auf dem Theer anfanımelt, das 
erftere von Zeit zu Zeit durch Oeffnen von s entfernen fann, was für den 
Bang der Arbeit von fehr großem Vortheil ift. 

Berwendet man zum Heben des Theers Prepluft und einen Montejus 
von geeigneten Dimenfionen, jo braucht man nur eine Deffnung, weil bie 
Meſſung des Theers fchon vor dem Einfüllen in die Blafen erfolgt. Es ift 
dies nicht ohne großen Bortheil, weil man, aus fpäter zu erörternden Gründen, 
mit Anbringung von Stugen und Oeffnungen an den Blafen möglichft ſparſam 
umgehen fol. Das Steigrohr vom Montejus zur Blafe kann in diefem Yalle 
außer zum Willen noch den verfchiedenen anderen Sweden, als Abziehen des 
Ammoniakwaſſers vom erwärmten Theer, fowie als Ueberlaufrohr beim Steigen 
bes Theers dienen. 

Zum Ablaffen des Pechs dient der Hahn a, von welchen ſchon früher 
die Rede war, und welcher fpäter noch genauer befchrieben werden fol. Statt 
diefen durch ein Rohr von 0,10m Weite, wie bier, mit ber Blaſe zu ver- 
binden, bringt man befler an diefer einen größeren, etiva 0,3 biß 0,4 m weiten 
Stugen an, welcher durd) da8 Mauerwerk nad) außen vorragt und in welchem 
der Hahn a direct ſteckt. Wenn die Einmauerung des Stutzens wie hier ge 
macht ift, bleibt das Rohr ftets heiß genug, um das Pech darin nie erftarren 
zu lafien. Dean kann aber and) ohne einen. Hahn arbeiten, wenn man daß 
Pech mittelft eines Steigrohres durch Dampf herausbriücdt (vergl. Ipäter), was 
aber durchaus keinen Vortheil bietet. 

Die Dämpfe werben durch den gußeiſernen Helm t abgeleitet, welcher 
fi}, von 0,3 m big auf 0,15 m verjüngt und dann in ein gleich weites, zum 
Kühlbottich führendes Eiſenrohr fortſetzt. Man bringt bisweilen an der Baſis 
des Helmes im Inneren eine Rinne an, welche die in dem auffteigenden Theile 
des Helmes fid) condenfirenden Flüffigkeiten direct nach außen führt, um fie 
nicht wieder in die Blaſe zurüdtropfen zu laflen, was ein Auffchäumen .hervor- 
rufen kann. Diefe Einrichtung ift faum nöthig, wenn man den auffteigenden 
Theil des Helmes mit fchlechten Wärmeleitern umgiebt. Zuweilen, aber nur 
hier und da, mündet in dem Helm ein Dampfrohr, um denfelben bei vorfom- 

ennge⸗Köbler, Eteinkoblentbeer. 21 
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menden Berftopfungen durch Durchblaſen frei machen zu können. Es wirb 
aber bei einem Helme von obiger Weite, wenn derfelbe nur ein wenig Hall hat, 
nicht vorfommen fönnen, daß er fich verftopft. Ueber die Verbindung des 
Helmes mit dem Blafendedel vergl. oben ©. 312 und 313. 

Jede Theerblaſe muß ein Mannloch Haben. Hier ift dieſes bei u wie 
bei einem Dampfkeſſel angegeben, alſo durch einen mit Schraubenbigel ange 
preßten Dedel verfchloffen; zur Dichtung bedient man ſich eines Ringes von 
Asbeftpappe. Zwedmäßiger ift e8, das Mannloch mit dem Helm zu combis 
niren, wie dies auf Fig. 84 dargeftellt ift, ba man auf dieſe Weife eine weitere 
Deffnung in der Haube der THeerblafe erjpart. An manchen Orten verfieht 
aber der Mannlochdedel zugleich die Bunction eines Sicherheitsventils. 
Er befteht dann aus einer auf einen entſprechenden Stugen loſe aufgelegten 
Platte, deren Berbindungsfugen mit dem Stugen nur mit irgend welchem, nicht 
ſehr Hart werdenden Gemente verſtrichen find. Steigt der Drud in der Blaſe 
aus irgend welcher Urfache zu Hoc), fo wird nur der Dedel abgeworfen, ehe 

Fig. 91. Schaden entftehen kann i). In Amerifa 
find die Blafen zuweilen mit einem Stahl- 
pfeopfen verfehen, welcher in ein im 
Fi Dedel befindliches Loch loſe eingeftedt ift; 
wenn Drud entfteht, fo wird der Pfropfen 
heransgeworfen und Dampf entweicht aus 
der Blafe, was ein Zeichen daflir iſt, die 
b Beuertüren zu Öffnen und Dampf durch 
die Schlange zu blafen. 
Mangels einer ähnlichen Vorrichtung 
© ſollte jedenfalls ein wirkliches Sicherheits 
ventil vorhanden fein, wie e8 hier bei 10 
gezeichnet ift; doc finden ſich nod immer 
viele Theerblafen ohne ein ſolches. Cin 
zweckentſprechendes umd dabei billiges Sicher» 
heitöventil für Theerblaſen beſchreibt Ha- 
milton?). Daſſelbe (Fig. 91) ift ganz 
aus Gußeiſen hergeftellt, was übrigens, 
nebenbei bemerkt, für jänmtliche Armaturen 
an Theerblafen nöthig ift, da Compofitionen, 
wie Meſſing und Rothguß, durch den Ammonialgehalt des Theers bald zerftört 
werden. Die Flächen b und c find in einander geſchliffen, @ dient als Sig 
fr das (nicht gezeichnete) Gewicht. Im einigen beutjchen Theerbeftillationen 
fanden wir folgendes, ebenfalls ganz aus Gußeifen angefertigtes Sicherheits 


ı) Watjon Smith (Journ. Soc. Chem. Ind. 1882, p. 342) bezweifelt, daß 
dieſe Vorrichtung ihren Zwed erfüllen wird. Entweder würde fie zu feft, und;täme 
dann gar nicht zur Wirkung, oder zu Iofe, wo dann gegen daS Ende des Procefics 
Dämpfe entweihen werben. Aber id) fenne eine ehr große und gut geleitete Fabrif, 
wo die oben beidjriebene Vorrichtung jeit langer Zeit zu aller Zufriedenheit ange: 
wendet worden ift. ©. &. — *) Chem. Trade Journ. 21, 87. 
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ventil (Fig. 92) im Gebrauch. A ift ein Gehäufe mit abnehmbarem Dede 
und zwei Stugen von 150mm Durchmeſſer. Auf den labgedrehten Boden 
paßt die gußeiferne, gleichfalls abgebrehte Platte B mit Führungsftange C, 
welche vermittelft der Stopfbuchſe D am Dedel gut abdichtend loſe befeftigt ift. 
Bei E wird das Ventil an der Blaſe befeftigt, Fig. 9. 
während bei Feine Robrleitung angeflanfcht wird, c 
melde in ein befonderes, entfernt von der Feuer⸗ 
ftelle angebradjtes Reſervoir führt. Die Dihtungs- 
fläche zroifchen B und A verfieht man mit einem 
Ringe aus Asbeftpappe. Bei Drud in der Blafe 
hebt ſich die Platte B und läßt die Gafe und 
Dämpfe durch F entweichen. Im der Nähe der 
Führungsftange C kann ein eleltriſcher Contact 
angebracht werden, fo daß jede Hebung des Dedels 
ſich durch ein Alarmzeichen von felbft anzeigt. 

Bei Gefahr des Ueberfteigens der Blafe kann der Dedel des Apparates 
durch eine befonbere (Hier nicht gezeichnete) Vorrichtung gehoben werben, wonad) 
der Theer in das erwähnte Reſervoir Übertritt, wodurch eine Verunreinigung 
der Apparatur, fowie der Deftillate vermieden wird. Recht zwedmäßig ift 
auch (nach Privatmittheilung von I. Brönner) die Anbringung eines vom 
Helme ſeitlich abführenden Rohres mit einem fi nad unten öffnenden 
Sicherheitöventile, um beim Ueberfteigen bes Cheers denfelben an eine im 
Freien befindliche, vor Feuer gefhügte Stelle zu führen. — Endlich ift noch 
Anbringung eines Thermometers v zu empfehlen, weldes in einem unten 
verfhloflenen und mit Eifenfeile oder Duedfilber gefüllten Eiſenrohre ein- 
geichlofien ift, das bis etwa über bie halbe Tiefe der Blaſe hinabreicht. Statt 
defien haben manche Yabriten Pyrometer von einer her verſchiedenen Conftruc« 
tionen, welche meiftens nicht fehr verläßlich in ihren Angaben find. Wenn 
man im legten Stadium nicht mit Dampf arbeitet, fann man feinenfall ein 
Duedfilberthermometer anwenden, da ja Duedftlber ſchon bei 3600 fiebet. 
Dan muß bdafielbe aljo ſchon vorher aus dem oben erwähnten Eifenrohr 
herausnehmen. Uebrigens darf man fir alle Zwede dieſer Fabrikation auch 
nicht außer Acht laſſen, daß Queckſilberthermometer, welche längere Zeit einer 
höheren Temperatur ausgeſetzt find, durch Deformirung des Gefäßes ihre firen 
Punkte ganz erheblich ändern (man hat fold;e Aenderungen bis zum Betrage von 
14° conftatirt) und daher von Zeit zu Zeit wieder mit einem Normalthermo- 
meter verglichen werben müfjen. Wenn man diefes unterläßt, kön nen Fehler im 
Betriebe der Fabrik und Streitigkeiten mit Berläufern oder Käufern die Folge fein. 

In deutſchen Fabriken leitet man die Deftillation wohl nur noch in ganz 
vereinzelten Fällen nad} dem Thermometer, deſſen Angaben, wie bemerkt, nur 
umzuverläffig find. Man findet, wie wir fpäter fehen werben, in ber praftifchen 
Beobachtung de Berlaufes der Deftillation, ſowie im ſpecifiſchen Gewichte und 
Verhalten der Deftillate viel geeignetere Anhaltspunkte Hierfür. 

Bon befonderer Wichtigkeit ift bie Art ber Anbringung der Stugen und 
Armaturen an der Blaſe und wir wollen nicht verfehlen, an dieſer Stelle 

21r 
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einige Winke zu geben, die nicht überfehen werden dürfen. Weiter oben Haben 
wir bereits angeführt, daß das Keſſelblech der Blaſen durch Eorrofion an den 
Stellen am meiften leidet, an welchen jene nicht mit Theer in Berührung 
fommen, aljo an der Haube und dem oberen Theile des Cylindermantels. 
Daraus folgt, daß es nicht der Theer als folcher ift, welcher diefe Corrofion 
hervorruft, jondern die daraus entwidelten Safe und Dämpfe. H. Köhler?) 
bat durch genaue Beobachtung eines ſpeciellen Falles conftatiren können, daß 
die Urfache der Eorrofion in dem an den Wänden der Blafe herabfließenden, 
condenfirten Ammoniakwaſſer zu fuchen tft, und daß dieje Corrofion itberall 
da in bejonderem Maße auftritt, wo durch Verbindungsftellen nach außen eine 
Abkühlung der Blafenwand hervorgerufen wird, alſo am Mannlod und den 
Stugen flir die Armatur. Unterhalb diefer Stellen fand er das urſprünglich 
12mm ſtarke Blech der Blafenwandung auf 3 mm zufanmengefchrumpft und 
ähnliche Berhältnifie konnte er in einem Schlangentühler conftatiren. “Die 
Verhütung der Corrofion an der Blafenwand gelang leicht durch Verlängerung 
der feither biindig aufgenieteten Stugen um etwa 150 mm ind Innere der Dlafe 
(vgl. Fig. 84), ſowie Iſolirung derfelben gegen die freie Luft, wodurch das Con⸗ 
denfat vermieden und ein Herabfließen an der Blafenwandung verhindert wird. 

Man bemerkt in der Zeichnung noch ein Rohrſyſtem zyz zur Ein- 
führung von Wafferdampf in die Blaſe. Wir werden fpäter fehen, daß 
man in der Mehrzahl der Fabriken jebt zu Ende der Operation Dampf ein⸗ 
leitet, meift im überhigten Zuſtande. Dies gefchieht gewöhnlich nur durch ein 
Nöhrenfrenz, mit Löchern in den Armen zum Ausftrömen des Dampfes über 
dem Boden. Hier ift die volllommenere Einrichtung wiedergegeben, welche in 
dem engliſchen Patente von Trewby und Fenner (Nr. 3613, vom 9. Sep- 
tember 1879) angegeben ift und in der großen Fabrik zu Bedton functionirt. 
Der Dampf wird durch ein 25mm weites Rohr mit Hahn z eingeführt, 
welches im Inneren der Blafe drei abwärts fteigende Seitenröhren yzy abgiebt. 
Don diefen communicıren yy mit einem ringförmigen Rohre y’, das in dem 
tiefften, keilförmigen Theile der Blaſe liegt, und z mit einem Syfteme von Zweig⸗ 
röhren ze’, welche ben ganzen Boden der Blaſe bedecken. Sowohl von y’ als 
von 2’ 2’ gehen eine große Menge von offenen, leicht gefriimmten Ausftrömungs- 
röhrchen mit verengter Mündung ab. Durch diefen Apparat wird der in x ein- 
ftrömende Dampf in jehr viele dünne Strahlen getheilt, welche alle Theile des 
Bodens der Blaſe beftreichen, eine Ueberhitzung derfelben verhindern und die 
Dämpfe der ſchweren Kohlenwaflerftoffe mit fich fortreifen. In Folge ber 
großen Oberfläche der Vertheilungsröhren .überhigt fi) der Dampf ſchon in 
denfelben, ehe er zum Ausftrömen gelangt, und kann man deshalb einen 
eigenen Ueberhigungsapparat entbehren 2). 

Neverdings hat H. W. Fenner (E. PB. Nr. 13629, 1884) die Anwen⸗ 
dung eines Ruhrwerkes mit der von Waſſerdampf combinirt, indem er durch 


i) Zeitſchr. f. angew. Chem. 1894, ©. 513. — ?) Wenn man nidyt mit über: 
bigtem, jondern nut mit Dampf von 6 bis 8 Atm. Spannung arbeitet, ift es abfolut 
nothwendig, vor der Einführung des Dampfes das Gondenjationswafler aus der 
Dampfleitung forgfältig abzulafleı. 
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die Mittellinie der Blafe eine hohle Welle anbringt, mit Zweigröhren zur 
Dampfvertheilung, was alles durch ein pafiendes Borgelege zur Umdrehung 
gebracht wird. 

Die gewöhnliche Art der Einmauerung von englifhen Theer— 
bfafen zeigt Fig. 93 (nad) einer Skizze in Chemistry applied to the Arts 
and Manufactures, London bei Wm. Madenzie, Vol. I, p. 499). Hier ift 
gar kein Schutzgewölbe vorhanden; das Feuer des Herdes a ſchlägt durch bie 
Löcher d im der ringförmigen Tragmauer e umd geht in dem ringförmigen 


Zuge d einmal um die Blafe herum. Zur Unterftügung der ringförmigen 
Tragmauer wendet man wohl auch noch eiferne Ouerträger an, welche jedoch 
ſchnell wegbrennen dürften. 

Die Abbildungen in Bolley’s Chem. Tednologie der Spinnfafern, 
©. 210 fi., Fig. 46 bis 50, beziehen ſich gar nicht auf Steinkohlentheer, ſon⸗ 
dern auf Braunfohfentheer. 

In einer der größten englifchen Fabriken verwendet man Blaſen von der 
in Fig. 94 (a. f. ©.) ſtigzirten Einrichtung, welche daſelbſt ſchon viele Jahre zu 
voller Zufriedenheit arbeiten. Man wirb dabei bemerken, daß bie Wölbung 
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des Bodens viel bedeutender als bei den früher gezeichneten Blafen ift, fo zwar, 
daß der Scheitel der Bobenwölbung bis zur Hälfte des cylindriſchen Theiles 
der Blafe reicht. Im Folge davon dringt die Hige gut in das Innere ber 
Maſſe von Theer oder Pech ein, umd Hält ſich zulegt das Niveau des Pechs 
über dem der Feuerzüge. Diefe Blajen halten 14 Tonnen Theer und brauchen 
16 Stunden bis zum Auslaufen des Pechs, fo daß man fie alle Tage friſch 
befchiden Tann. Statt eines Ablaßhahns Haben fie ein Rohr @, weldes auf 
den Boden der Blaſe Hinabreiht umd ſich außen in einen Hahn b und eine 
Abzweigung c fortjegt, die in eimen verfchlofienen Behälter d hinabſteigt. Am 
Schluſſe der Deftillation und nachdem das Pech nad Erforderniß durch Ein- 
pumpen von Theeröfen in die Blaſe weich gemacht worden ift, wird in d eine 
Luftleere hervorgebracht, worauf bei Deffnung des Hahnes b das Pech durch 
a und e auffteigen und nach d überfliegen wird. — Diefe Blafen brauchen 
Fig. 9. 
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anbereı 
verwen 
neuerbi 
20 Toı 
und unten und demjelben Duerjcnitt, 
nur mit höherem cylindriſchem Theile, gemacht und glaubt dabei an Feuerung 
zu fparen. Die 10 Tonnen» Blafen brauchen 12 Stunden zur Deftillation, 
drei Stunden zur Abkühlung bis zum Ablaffen des Pechs und vier Stunden 
zum Fullen. Es wird hier, wie an verſchiedenen anderen Orten, ausſchließ ⸗ 
lich mit Kreofotöl gefeuert, wovon nur 50 bis 60 Gallonen (= 225 bie 
270 Liter) fir eine Beihidung von 10 Tonnen Theer gebraucht werben, was 
gewiß mäßig ift. 

Aus einer 1885 freundlichſt gemachten Mittheilung von Herrn John 
Wyld (Director der Bradforder ſtädtiſchen Fabrit zu Frizinghall) erhellt, daß 
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dort hier und da Theerblaſen mit Gasgeneratoren geheizt wurden; aber es iſt 
nicht geſagt, ob dies Vortheil gewährt oder nicht. Es ſollte wohl angehen, und 
die Regulirung des Feuers auch leicht ſein; aber eine Brennſtofferſparniß 
möchten wir davon kaum erwarten. 

H. W. Fenner (E. P. Nr. 13630, 1884) zwingt die Flamme, den 
Boden und die Seiten der Theerblaſen in eigenthümlicher Weiſe zu beſtreichen. 

Oefen und Retorten zur Deſtillation von Steinkohlentheer und Pech hat 
ſich auch Laganne durch ein franzöſiſches Patent, Nr. 199 284, ſchützen laſſen. 
Es iſt nicht bekannt geworden, ob dieſelben irgendwo zur Einführung ge⸗ 
langt ſind. 

Toldt!) beſchreibt gleichfalls eine beſondere Anlage für Theerdeſtillation, 
welche in Detroit im Gebrauche ſteht und nichts Bemerkenswerthes bietet. 


Condenſationseinrichtungen. 


Bei Girard und de Taire2) ift angegeben, daß man zuweilen für eine 
Blafe drei Kuhlſchlangen anbringe, welche einzeln durch Hähne zugänglich feien, 
und weldye man nad) einander zur Condenſation der verfchiedenen Fractionen 
benute. Die uns befannten Fabriken wenigften® haben diefe geradezu geführliche 
Einrichtung nicht (aud) nicht diejenige zu La Billette bei Paris), deren Zweck 
man gar nicht abfieht, da ja die Trennung der Fractionen nicht ſchon in den 
Kuhlröhren, jondern erft in den Vorlagen flattzufinden braudht. Man hat 
nirgends mehr als eine Kühlſchlange, aber von fehr verfchiedener Art. Die 
englifchen Fabriken haben meift gußeiferne Röhren in Längen von 2,7 und 
1,8m, von 0,10 bi8 0,15 m Lichter Weite, durch Bogenſtücke mit einander 
verbunden (Fig. 95 und 96 a. f. S.). Das ganze Rohrſyſtem liegt, durch 
jtarfe (hier nicht gezeichnete) eiferne Stügen gehalten, in einem eifenblechenen 
Koaften, in dem, da er fonft etwas ſchmal ausfällt, bisweilen zwei folder Kühl⸗ 
rohre, zu verfchiedenen Blajen gehörig, neben einander angebracht find. Früher 
bradyte man wohl an den VBerbindungsbögen Reinigungsftugen an, aber bieje 
find ganz unnöthig, wenn das Syſtem Hinreichenb Fall hat und ber Kühlbottich 
zu Ende der Operation warm gehalten wird. Immerhin ift e8 räthlich, für 
den Nothfall ein Dampfrohr a im oberiten Kühlrohr anzubringen, jo baß 
man dieſes durch Ausblafen reinigen kann. Jedenfalls ift nod) ein Dampfrohr 
b zur Erwärmung des Kühlmafiers vorhanden. Auch, macht man zuweilen 
den Kühlbottich und die Schlange von quadratiichem Grundriß; doch braucht 
man dann mehr Kuhlwaſſer. 

Die deutichen Fabriken ziehen Kühlröhren von Schmiedeeifen, manche, 
allerdings nur die Heineren, jelbft folche von Blei vor. Im letzteren Falle muß 
das von der Blafe herkommende Rohr von Gußeifen a (Fig. 98 a. ©. 329) 
ſich mindeſtens 0,3 m unter das Niveau des Kuhlwaſſers fortjegen, und erft 
dann darf ſich das Bleirohr db anfchließen; fonft könnte es jehr leicht vor- 


2 Oeſterr. Zeitichr. f. Berg: und Hüttenw. 1898, ©. 553; Chem.:Ztg. 1898, 
258. — ") Derivös de la houille, p. 8 et 10. 
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kommen, daß das letztere im Endſtadium der Deſtillation durch die herliber- 
kommenden Dämpfe zum Schmelzen gebracht wird, da, wo es nicht durch 
Waſſer abgekühlt ift. Bleierne Kügfröhren fiir Theerblafen find daher nicht 
zu empfehlen und auch jhon um deswillen unprattiſch, weil fie ſchlechter fühlen 
und baher fehr viel länger als folde aus Schmiebeeifen fein müffen. 


Fir Blafen von 10 und mehr Tons Capacität werben ſchmiedeeiſerne Röhren 
von wenigftens 100 und bis 150 mm lichter Weite verwendet, welche in genau 
derfelben Weife aneinandergeflanfcht werden, wie die gußeifernen Röhren in den 

Fig. 96. 


englifchen Kühlern. Dadurch, daß diefe Röhren im Feuer gebogen werben können, 
lafſen ſich allerdings manche Berbindungsftellen erfparen, allein man darf 
hierin nicht zu weit gehen, weil einzelne Theile des Kuhlers zuweilen aus ⸗ 
geroechjelt werben müſſen, wodurch man, falls diefelben von zu großer Länge 
gewählt find, größeren Verfuft Hat. Wenn man die Anordnung fo trifft, wie 
auf den Figuren 95 und 96 angegeben, und außerdem die Lüngsrohre mit 


Gondenfationseinricgtungen. 329 


einem loſen Flanſch (fogen. Börtelflanfch) verfieht, fo fann man fie von Zeit 
zu Zeit drehen, fo daß das Ausfrefien durch Ammoniakwaſſer an ein und ders 
felben Stelle vermieden und gleichmäßig über die ganze Rohrfläche verteilt 
wird. Fir Heinere Blafen zieht man zur Kühlung fehmiedeeiferne gezogene 
Rohre von 50mm Weite vor, welche nicht, wie die gußeifernen, an ben Ber 
bindungsftellen Unebenheiten und ſcharfe Winkel haben können. Die Röhren 
(Fig. 97) werden in drei Viertel eines Kreiſes gebogen und durch außen aufe 
gefhraubte Flanſchen mit einander verbunden. Noch vorzüglicher find ſchmiede- 
eiferne Schlangen aus einem einzigen Stiide, welche am Rhein angefertigt 


Big. 97. Big. 98. 
% 
m.ivo 0 0 ı 2 3 t sm. 


werden. Im allen Fällen ruhen diefe Schlangen in runden, eifernen Kühl 
fällen, welche, wie auch die der englifchen Fabriten, ein Dampfrohr zur Ers 
Big. M. Fig. 100. 


EHE 


wärmung des Waſſers im legten Stadium der Deftillation haben, falls dies 
nicht ſchon von felbft warn genug werben follte. 

Engler (a.a.D.) befchreibt folgendes Kuhlſyſtem aus gußeifernen Röhren, 
welches in den Petroleumraffinerien zu Baku öfters angewendet wird (Big. 99 
und 100). Bier Röhren liegen in wagerechter Ebene neben einander, verbunden 
durch Duerftüde b,b,,ba xc., und je ſechs folder Reihen liegen über einander, 
fo daß ein ganzes Syſtem aus 24 Röhren befteht, mit einer Gefammtlänge 
von 60 bis 100 m; die oberften Röhren find 20cm, die mittleren 17 cm, die 
umterften 14 em weit. Die Dämpfe treten durch @ ein, vertheilen ſich in 
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dem Querſtücke b, dann in bie vier oberiten Röhren, vereinigen fi wieder im 
b,, gehen dann abwärts nad) b, und fo immer weiter bis zu bem Abflufie 
bei d,.. 

Was die Gefammtlänge der Kühlröhren betrifft, fo rechnet man in Eng- 
land 42 bis 60 m Rohrlänge per Blafe. In Deutfchland nimmt man die 
Kühfbottiche etwa 2m im Durchmeſſer und 2 bis 3m tief, mit eng liegenden 
Schlangenwindungen des Rohres, alfo etwa 60 bis 100 m Rohrlänge, je nad) 
der Größe der Blafen und Weite des Kühlrohres. 

Als Kitt für die verfchiedenen Nohrverbindungen ꝛc. kann man den ges 
wöhnlichen Roſtkitt aus Eifenfeilfpänen, Schwefel und Salmiak verwenden. 
Statt defien kann man aud) einen anderen Kitt nehmen, welcher ebenjo dicht 
hält, ſich aber leichter wieder entfernen läßt. Er wird bereitet, indem man 
Kalt zu Hydrat löſcht und das geflebte Pulver mit wenig Waſſerglas zu einem 
fteifen Zeige von der Conſiſtenz des Glaſerkittes knetet; man nennt ihn aud) 
im Engliſchen lime-putty. Er wird wie der Öflaferfitt in die Fugen ein- 
geftemmt, erhärtet nad) 24 Stunden vollftändig und Hält ganz dicht gegen 
Waſſer oder Dele in flüffigem oder dampfförmigem Zuſtande, ohne von der 
Hige zu leiden, nur directem Feuer darf man ihn nicht ausfegen. Für 
Flanſchendichtungen wendet man am beiten Asbeftpappe an. 

Statt der Kühlröhren kann man aud) (9. Brönner) einen Doppel 
cylinder mit Waflerftrom in dem ringfürmigen Raume anwenden, wodurd) alle 
Berftopfungen verhittet werden. 

Da wo das Külhlrohr aus dem Bottich herausfommt, ift e8 ein wenig 
gefröpft (Fig. 101 a. ©. 332), und an diefer Stelle ift ein auffteigendes Rohr b 
angebracht, durch welches die permanenten Gaſe entweichen können, während die 
flüffigen Producte für fi) in die Vorlagen gehen. Wir werden unten fehen, 
daß die entweichenden Gaſe nicht direct in die Atmofphäre entweichen, vielmehr 
durch einen Reinigungsapparat geleitet werden follten. . 

Statt die bei der Condenjation der Dämpfe frei werdende Wärme an das 
Kuhlwaſſer ab⸗ und fo verloren zu geben, wollen H. Ellifon und E. Davis!) 
(Engl. Bat. Nr. 13929, 1886) diefelbe zum Anwärmen und theilweifen 
Deftilliven einer neuen Blafenfüllung verwenden. Statt eines offenen Kühl- 
gefäßes bedienen ſich diefelben einer höher ftehenben, gefchlofienen Blaje mit 
Schlangenrohr, in weldyes die Dämpfe aus der Theerblaſe von oben eingeführt 
werden. Das untere Ende diefes Schlangenrohres mlindet in einen gemwöhn- 
lichen Kühler. Die erwähnte gefchloffene Blaſe ift mit einem Helme verjehen, 
durch welchen die aus ihrer Beſchickung entwidelten Dämpfe einem Kühler 
zugeführt werden. Nach Beendigung der Deftillation fann der fchon vor- 
gewärmte und feiner leichteften Beſtandtheile beraubte Theer in die eigentliche 
Theerblafe abgelaffen, und mit Feuer zu Ende deftillirt werden, während die mit 
Schlangentohr verfehene Blaſe von Neuem mit frifchem Theer befchidt wird. 

Auf eine ganz ähnliche Konftruction von Vorwärmern für Deftillations- 
apparate für Steinkohlentheer ꝛc. hat auch die Oftrauer Mineralöl: 


1) Zeitichr. f. angew. Chem. 1888, ©. 174. 
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raffinerie, Mar Böhm u. Eo.!) in Privoz, em D. R.⸗P. Nr. 60747 
erhalten. Neben der befieren Ausnugung der Wärme bezweden beide Ver⸗ 
fahren gleichzeitig eine continuirlichere Geftaltung bes Deftillationsprocefies. 
Inwieweit diefe VBorfchläge Anwendung in der Technik gefunden und fich be⸗ 
währt haben, ift bislang nicht befannt geworben. 

Zur Trennung der verfchiedenen Fractionen müſſen natürlich entfprechend 
viele Borlagen vorhanden fein, und man muß das aus a auslaufende Pro- 
duct nad) Belieben in eine oder die andere Vorlage treten laſſen können. Es 
liegt auf der Hand, daß man fich Hierzu fehr verſchiedener Emrichtungen be- 
dienen fanı. Man muß jedoch dabei immer gewiffe Punkte fefthalten. Es 
muß 3. B. daflir geforgt fein, daß die Vorlagen für die erften Deftillate dicht 
verjchließbar feien, um ſowohl Verluſt als Feuersgefahr zu verhüten. Werner 
muß bei der erften Vorlage eine Einrichtung vorhanden fein, um die Theeröle 
von dem Wafler ohne Weiteres abzufcheiden. Die Vorlagen für Carbolöl und 
für die darauf folgenden Schweröle müſſen ganz leicht zugänglich fein, um die 
ſich dort ansfcheidenden Kryſtallmaſſen ſtets entfernen zu können. Unbedingt 
muß jede mögliche Borforge getroffen fein, um Feuersgefahr zu verhüten; die 
Borlagen, wenn fie überhaupt in dev Nähe der Theerblafen Liegen, müflen 
daher durch eine mafjive Mauer von diefen abgefchloilen fein. “Der etwa durch 
einen unglüdlichen Zufall in fie überfteigende ‘Cheer, welcher fehr Teicht aus 
den Borlagen felbft auslaufen kann, darf unter feinen Umftänden den Weg 
zu der Yenerung der Theerblaſen oder irgend welcher anderen finden. An 
manchen Orten find die Vorlagen nur jo groß, daß fie gerade das Product 
einer Blafenfüllung aufnehmen können; dies hat den Vortheil, daß man ſchon 
an der Höhe der Ylüfligkeit in ihnen den Gang der Operation in der Blaſe 
beurtheilen fann, verlangt aber felbftredend doch andere, größere Borraths- 
behälter für jede einzelne Sraction, in welche der Inhalt der Vorlagen fpäter 
abzufafien if. Man findet daher öfter die Vorlagen gleich jo angelegt, daß fie 
eine größere Menge von Producten faffen fünnen, wo fie dann in einiger Ent- 
fernung von den Blafen angelegt find und die Deftillate von mehreren derjelben 
auf einmal aufnehmen. 

Statt auf die vielen möglichen Ausführungsarten diefer Theile der Fabrik⸗ 
einrichtung näher einzugehen, wollen wir lieber nur eine folche näher bejchreiben, 
wie fie in einigen ber größten Fabriken üblich ift, und wie fie uns am reinlichften, 
praftifchften und ficherften zu fein fcheint. Die Deftillate jeder einzelnen Blaſe 
fließen aus der gefröpften Rohrmündung a (Fig. 101a.f.©.) in die Glasglode c, 
in welcher man den Gang der Arbeit gut beobachten fann. Man kann darin 
z. B. ein Ardometer fpielen laſſen, kann daraus beliebig oft Proben entnehmen, 
und fieht ftets, wie fchnell die Deftillation geht, wie die Producte ausfehen ꝛc. 
Die Slode c iſt oben mit einem leicht wegnehmbaren Blechdeckel, der einen 
Ausschnitt für das Rohr a hat, verfchlöflen. Unten ftedt fie in dem Knie⸗ 
tohre d, welches bie Fluſſigkeiten in dem dicht verſchloſſenen Kaften e führt; fie 
läßt fich jedoch herausnehmen und zur Aufnahme des leisten ‘Deftillates durch 


1) Zeitſchr. |. angem. Chem. 1882, ©. 336. 
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einen Blechtrichter 'erfegen. Aus dem Kaften e gehen fo viele Hähne Sf ab, 
als man verſchiedene Fractionen aufjammeln wil. Die Hähne find einfache, 
50 mm weite Gashähne von Gußeifen oder Rothguß; Meffing ift wegen des 
Ammoniatwafers nicht anzurathen;. für Kreofotöl und Anthracenöl nimmt man 
auch beſſer größere Hähne, bis zu 100mm Bohrung. Die Hähne ff (in 
plane Uhhilheen Laha\ Gah humah Klanichen mit kon 

! 


1 


der ganzen Batterie von Theerblafen entlang läuft, fo daß die Deftillate aller 
Blaſen in diefe Röhren gelangen, welche ſchließlich in beliebiger Entfernung 
in die Vorrathsbehalter, die eigentlichen Vorlagen, münden. Nur muß man 
dafür forgen, daß bie Röhren Ah genügenden Fall haben, und baf die ſpäter 
tommenben Deftilate in ihnen nicht zu fehr abgekühlt werben, was eine Ver⸗ 
ſtopfung durch Kryftalifation von Naphtalin zc. ſicher herbeiführen würde. 
Schon dadurch, daß die Röhren in der mit Bohlen bedeckten Mauergrube 
liegen, wird ihre Abkuhlung vermieden; zur größeren Sicherheit laſſen aber 
manche Fabriten in diefen Röhren nod) Dampfröhren laufen, natürlich nur fo 
weit fie zur Abführung der fpäteren Deftillete dienen. — Ein befonderer 
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Hahn am Boden des Sammeltaftens e geflattet, Proben aus demfelben zu 
ziehen, ober defien Inhalt nach Belieben abzulaſſen. Man kann auch ſchon 
in dieſem Kaften eine Vorrichtung zur continnirlichen Abführung des Ammoniat- 
waſſers anbringen, doch complicirt dieſes den Betrieb unndthiger Weife, und es 
iſt empfehlenswerther, dieſe Trennung erſt in den Vorlagen vorzunehmen. 

Eine ähnliche Vorrichtung findet fi bei Engler a. a. O. (Fig. 102). 
Del und Waller fließen aus dem Kühler bei a in den eijernen Cylinder A, 
in welchem die Scheidung von Del und Waller erfolgt. Das Wafler fließt 
durch b ab; die Gafe entweichen durch c; das Def fließt durch d in die Laterne B, 
woſelbſt fich immer eine Meine Menge Del anfammelt, welche durch die Glas“ 
ſcheiben beobadjtet werden fann. Bon da erfolgt die Weiterleitung nad) Bes 
fieben durch einen der Hähne 1 bis 5. Die ſchwerſten Oele gehen nicht durch 
die Laterne, fondern durch einen befonderen Stugen mit Hahn d, direct in das 

Fig. 102. Rohr 5. (Dies kann man 
nur billigen, weil die Laterne 
ſich fonft verfchmieren wurde.) 

- Die Vorlagen ober 

Aufbewahrungsgefäße fir 

die verfchiedenen Wractionen 

können von beliebiger Geftalt 

fein, kaſten⸗, cplinder, Dampf» 

feffelförmig zc. Sie find wohl 

ſtets aus Eiſenblech gemacht 

und müflen ganz beſonders 

dicht gemietet und verftemmt 

fein, weil fonft, namentlich, 

wenn fie auf dem Boden ftehen 

ober gar in diefen verſenkt 

find, große Berlufte durch Undichtheiten eintreten können, ehe man es merkt, 

was noch dazu den Boden und bisweilen benachbarte Brunnen und Wafferläufe 

verunreinigt. Selbft vorgängiges Probiren mit Waſſer kann nur die gröberen 

Lecke nachweiſen, da die Theeröle viel leichter duch die Fugen jeder Art dringen, 

als Waſſer. Dan verabjäume alſo nicht, neue Gefäße erft einige Zeit zu 

beobachten ; wenn fie im Boden verfenkt find, fo muß man einige Tage lang, 

nachdem fie in Gebrauch genommen find, einen freien Raum ringsherum laſſen, 

um etwaige Lede aufzufinden und nachbeſſern zu können, ehe man wieder auf» 

fuullt. Der Boden der Gefäße felbft follte aus einem Stücke beftehen. Daß 
man Schuß gegen Berroften treffen muß, ift felbftredend. 

Zwednäßig wählt man je nad} der Natur der Dele die Form ber Gefäße 
zur Aufbewahrung. Leichte Dele, welche beim Stehen keine feften Beftandtheile 
ausſcheiden, wie Borlauf, läßt man direct in dampfkeſſelartige Gefäße laufen, welche 
in einem feuerſicheren Keller untergebracht find; fur ſchwere Dele, wie Kreoſotbl 
und Anthracenöl, ſchafft man beſondere, meiftens laſtenförmige und oben offene 
Gefäße, in welden ſich ihre feften Beftandtheile, Naphtalin und Anthracen, 
ausſcheiden, ehe die davon befreiten Dele in die größeren Borrathabehälter, 
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welche dann meilten® jo hoch angebradht find, daß man ihren Inhalt direct in 
Cifternenwagen ablafien kann, gehoben werden. Unter keinen Umftänden 
empfiehlt fich das Verſenken derartiger Gefäße in den Boden; für Reſervoirs, 
welche zeitweife unter Drud ftehen, wie Montejus, iſt dies auch behörblich nicht 
einmal erlaubt, weil ſie der Revifionspflicht unterliegen und jeberzeit in allen 
Theilen zugänglid) fein müſſen. 

Neuerdings zieht man e8 an vielen Drten vor, die Vorlagen oder doch die 
größeren Aufberwahrungsgefäße, in welche diefe ihren Inhalt entleeren, in Form 
liegender ober auch ftehender, dampfleflelartiger Eylinder zu bauen, um fie 
zugleich al Montejus zu benugen. Statt die Flüffigfeiten aus ihnen durch 
gewöhnliche Bumpen aufzufangen, was bei Theerölen wegen der Unmöglichkeit, 
Fette oder Kautſchukdichtungen anzuwenden, große Unannehmlichleiten hat, 
werden fie jest faft überall durch Luftdrud gepumpt, in der Art, daß eine 
Pumpe al8 Luftpumpe (Compreſſor) fungirt, von welcher die comprimirte Luft 
nach allen Borlagen Hin abgeleitet werben kann. Die comprimirte Luft drüdt 
dann auf die Oberfläche der Flüſſigkeit und zwingt diefe, durch ein vom Boden 
der Vorlage abgehendes Steigrohr mit Hähnen nad) beliebigen anderen Orten 
aufzufteigen. Die fi) bewegenden Brajtitmentheti fommen alſo gar nicht in 
Berührung mit den Delen. 


Behandlung der Gaſe. 


Es ift ſchon vorhin von den permanenten Gafen die Rede geweſen, welche 
ſich während der Deftillation entwideln. Dieſelben find zum Theil brennbar, 
doch lohnt ihre Verwerthung in diefer Beziehung wohl nie, zumal da man eine 
nicht unbedeutende Feuersgefahr dabei laufen würde. Sie reißen aber auf 
mechaniichem Wege trog aller Abkühlung wenigitens im Anfange der Deftilla- 
tion ein wenig von den leichter flüchtigen Theerölen mit, welche man wohl nod) 
gern gewinnen möchte. Außerdem enthalten fie Schwefelmaflerftoff, Schwefel» 
tohlenftoff (vielleicht Kohlenoryjulfid) und andere unangenehm riechende Gaſe, 
und können daher wohl in mandyen Fällen zu Klagen von Seiten der Nachbarn 
Anlaß geben. Ausführliche Beobachtungen über diefen Gegenftand find im 
Alfali Rep. 1897, ©. 35 publicirt. So lange im Deftillat noch Waſſer vor⸗ 
banden ift, entwoeicht wenig Schwefelwafferftoff, der Geruch nach Schwefel 
tohlenftoff herrfcht vor neben dem des Ammoniaks. Nach dem Verſchwinden 
des Waſſers vermehrt ſich der Geruch nach Schwefelwaflerftoff und bleibt ziem⸗ 
lich conftant bis zum Schluffe der Anthracenölperiode. Nach der genannten 
Duelle befigen diefe permanenten Safe eine große Heizkraft. Gegen das Ende 
der Deftillation entweichen äuferft ftechend riechende Dämpfe, welche ſich nicht 
vollftändig condenfiren laſſen. Aus diefen Gründen wird es in manchen Fällen 
angezeigt fein, diefe Gaſe nod; einem Reinigungsprocefie zu unterwerfen. Eine 
Einrichtung hierfür ift in Fig. 103 und 104 bargeftellt. 

Die Gasabführungsröhren ſämmtlicher Kühlichlangen fammeln fich in 
einem Hauptrohre, welches fchließlich bei a abfällt und in den eifernen Kaften be 
eintritt. Diefer ift durch eine, nicht bis auf den Boden reichende Scheide: 
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wand d in zwei Theile getheilt. Die Abtheilung d ift leer und enthält nur am 
Boden Waller, welches durch das Ueberlaufrohr e ftets fo hoch, wie die untere 
Kante der Scheidewand d, erhalten wird. c ift mit Kols oder einem anderen, 
eine große Oberfläche darbietenden Materiale gefüllt, welches durch das durch-⸗ 
bohrte Röhrenkreuz f fortwährend mit Waffer befprengt gehalten wird. Die 
Abtheilung dient alſo als Scrubber; die Gafe werden durch das Wafler ger 
wachen, und e8 werden zugleich, in Folge der Verlangſamung des Stromes, 
der großen Reibung an den Kols und der fpilfenden Wirkung bes Waflers 
die mitgeriffenen Deltheilhen condenfirt. Damit das Gas recht gut in viele 
einzelne Strahlen zertheilt eintritt, iſt es zwedmäßig, die Unterfante der Scheider 
wand d auszuzaden, wie e8 Fig. 104 zeigt. Im der Mehrzahl der Fälle wird 
man das Gas durch ein auf die Abteilung c aufgefegtes Rohr ins freie oder 
in einen Schornftein entweichen laffen fünnen; man muß es dann nur fo ein⸗ 
richten, daß das Wafler Big. 104. 
am Boden die Unterfante 

von d nicht vollftändig ab» 

ſchließt, fo daß das Gas 

frei durchpaſſiren kann. 

Wo es aber ſehr darauf 

ankommt, dem Publicum 

zu zeigen, daß man alles 

Mögliche zur Vermeidung 

von Beläftigung gethan 

hat, fügt man nod) einen 

weiteren NReinigungsappas 

rat an, etwa einen Eifen- 

orpbreiniger ik, aus dem das Gas bei Z in einen Kaminzug entweiht. Das 
Gefäß ik ift dann genau wie bie Gasreiniger der Gasanftalten, aber in Meinem 
Maßftabe, eingerichtet. Der Gasſtrom geht in der Abtheilung i aufwärts, in 
% abwärts. Will man das Wafchen in c noch fräftiger machen, fo läßt man 
das Gas geradezu durch das Waſſer hindurchftrömen, indem man es mit dem 
Injector 9 ausfaugt und durch A nad) i treibt. Im Gefäße be werden die 
flüffigen Kohlenwaſſerſtoffe fo gut wie vollſtändig zurüdgehalten; ber Schwefel» 
waſſerſtoff ꝛc. bleibt in dem Cifenorydreiniger dk und der letzte Reſt der rie⸗ 
enden Gafe wird in der heißen Fenergasleitung unſchädlich gemacht, wohin 
ex durch I gelangt. Cine andere Einrichtung zur Vermeidung aller Beläftigung, 
durch Anwendung eines Vacuums nad) Boulton's Conftruction, wird unten 
beichrieben werben. 

Nach dem Altali Report 1893, S. 20 werben die Gafe zweckmäßig durch 
einen Injector oder Bentilator am Ende der Schlange abgefaugt und durch einen 
Waſſerverſchluß einer Feuerung zugeführt. Es ift nicht rathfam, diefen Waffer- 
verſchluß fortzulafien, da nad) der gleichen Duelle Nr. 33, ©. 63 in Folge 
Berfagens des Injectors eine Erplofion vorfam. Näthlicher diirfte es fein, 
diefe Gaſe in eine ausgemauerte Grube zu blafen, welche mit einem Roſte 
überdedt ift, auf dem ſich ein Haufen Eiſenoryd befindet. Das Ganze kann 
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unter einem offenen Echuppen untergebracht werden und bietet den Vortheil, 
daß ſich das Eifenoryb jederzeit Leicht umfchaufeln läßt. Eine derartige Ein» 
richtung findet ſich in ber That in einer uns befannten Fabrik. 

Nach unferen Erfahrungen ift fir deutjche Fabriken die Frage nad) der 
Befeitigung diefer Safe nur von fehr untergeordneter Bedeutung und fällt 
vollends bei dem heute wohl in jeder größeren Deftillation üblichen Vacuum⸗ 
betriebe gänzlich fort. 


Betrieb der Theerblafen. 


Dean beginnt das Beſchicken der Blaſen mit frischem Theer, wenn fie von 
der legten Operation noch ganz warm find, aber nicht mehr durch den Falten 
Theer leiden können, alfo einige Stunden nach dem Ablaufen des Pechs von 
der vorhergehenden Deitillation.. Den Theer pumpt man entweder birect ein, 
oder läßt ihn von einem Höher ftehenden Rejervoir, das jchon vorher gefüllt ift, 
einlaufen. In beiden Fällen wird, um nicht zu viel Zeit hierbei zu verlieren, 
da8 Speiferohr ziemlich weit (etwa 15cm) genommen. Die Luft entweicht 
dabei durch die Schlange, oder aud) durch einen Lufthahn, wozu and) der Ueber⸗ 
laufhahn 3, Fig. 88 (S.317), dienen kann. Letzterer geflattet e8 zugleich, ic) 
einer weiteren Controle über die Füllung der Blafe zu entheben. Wo er nicht 
vorhanden ift, muß man ſich durd) einen Schwimmer, ober durch öfteres Ein- 
führen eines Cifenftabes in ein, fpäter mit einem Schraubenpflod zu ver- 
ichließendes Loch im Dedel der Bfafe von dem Stande des Theerniveaus in 
der Blaſe überzeugen. Man darf die Blajen bis zur vollen Höhe des cylinder⸗ 
fürmigen Theile, da wo er in den domförmigen Dedel übergeht, füllen. 
Watſon Smith giebt an, daß man bis 221/, bis 30cm unterhalb des 
Mannloches, bei dünnen Theeren bi8 45 om darunter, aufflillen könne. Dies 
ift indeflen doch nur ein fehr unzuverläffiger Anhaltspunft, weil da8 Mann» 
loch der Blaſen an ſehr verfchiedenen Stellen angebradtt fein fann. In der 
Regel ift der Ueberlaufhahn, bis zu welchem man die Blafen füllen kann, fo 
angebracht, daß zwifchen diefem und dem Helmrohranjag ein Steigraum von 
ca. 60 bi 70cm bleibt, bei Blafen mit halbkugelförmiger Haube fogar 1m 
und darüber. 

Nach beendeter Füllung ſchließt man Mannloch und Ueberlaufhahn der 
Blaſe und beginnt zu feuern. Man kann übrigens das Teuer ſchon anzünden, 
fobald die Dlafe zur Hälfte mit Theer gefüllt ift, fo daß diefer über das Niveau 
der Feuerzlige hinausgeht; obwohl dann noch der Lufthahn offen ift, risfirt man 
feinen Berluft, weil die Erwärmung der großen Menge Theer eine bedeutende 
Zeit in Anſpruch nimmt und das neu Aulaufende eine fortwährende Ab» 
tühlung bewirkt. Hierbei muß man darauf adjten, daß die Kühlſchlange nicht 
verftopft ift, was in der Art eintreten fann, daß bei der legten Operation 
die Deftillation noch langſam fortdauerte, während das Wafler um die Schlange 
fi abtühlte, fo daß ſich „grüne Schmiere* in der Schlange anſammelte. 
Meiftens kann man diefe durch Ausblaſen der Schlange mit Dampf ent- 
fernen. Kine große SCheerdeftillation prüft die Kühlfchlangen vor jeder 
Deftillation dadurch, daß fie aus einem, am Kübfrohr angebrachten Waſſer⸗ 
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leitungshahn etwas Waller in die Schlangen fließen läßt und läßt die Blaſen 
erft dann anheizen, wenn dieſes am Auslaufe bes Kühlers zu Tage gelommen 
ift und auch das Sicherheitspentil durch Heben des Kegels fich als gut functio- 
nirend eriviefen hat. Sobald die Füllung beendet ift und die erwähnten Deffnungen 
gefchlofien find, beginnt man kräftig zu feuern, und ſetzt dieſes fort, bis die 
Deftillation auf dem Punkte fteht, anzufangen. Dies dauert verichiedene Zeit, je 

nach der Größe der Blafe und der Jahreszeit; bei Heinen Blafen (von 5t Inhalt) 
vergehen etwa zwei Stunden, bei größeren (von 22 bi8 25 t Inhalt) im Sommer 
fünf, im Winter ſechs Stunden bi8 zum Anfange der Deftillation. Schon 
vorher, etwa eine biß zwei Stunden nad) Anfang des Feuerns, fängt der Theer 
an zu fleigen und zu ſchäumen, und man kann jest ben größten Theil des 
Ammoniakwaſſers durch den Ueberlaufhahn ablaſſen. Jetzt muß man aber mit 
dem Feuern ſchon vorfichtiger fein, damit kein Ueberfteigen eintritt, was fonft 
leicht mit erplofionsartiger Heftigkeit gefchehen witrde. Im diefer Zeit bis 
zum Beginne der Deitillation muß der Feuermann ſtets auf dem Plage fein 
und die Vorlagen überwachen. Sowie die erften Tropfen erjcheinen, muß er 
jedenfalls die Fenerthür öffnen und die Gluth mäßigen, denn jegt ift die Gefahr 
des Weberfteigens am größten. Bei richtiger Bedienung der Blaſe follte dies 
nie eintreten; fommt es aber doch vor, fo hilft da8 Oeffnen der Feuerthür, 
Schließen des Schiebers ꝛc. gar nichts, weil bie in der großen Maſſe des 
Theers, dem Eifen und Mauerwerf aufgefpeicherte Wärmemenge zu groß ift; 
ſelbſt völliges Ausziehen des Feuers, was doc nur angeht, wenn die Blaſe 
völlig ifolirt ift, wirft nicht augenblidtih. Dagegen kann man fid) dadurd) 
helfen, daß man den Dedel der Blaſe mit kaltem Waſſer begießt, welches ja 
gewöhnlich aus dem Kühlbottich nahe zur Hand if. Dieſes Mittel ift aud) 
anzuwenden, wenn man wegen irgend eined Dorfalles die Deftillation fo fchnell 
als möglich unterbrechen will; bei fchmiedeeifernen Blafen kann es biefen nichts 
ſchaden. 

Folgende Zeichen geſtatten es, den bevorſtehenden Beginn der Deſtillation 
ſchon einige Zeit vorher zu erkennen. Am Ausgange des Kühlrohrs erſcheinen 
Dämpfe, häufig ſtoßweiſe, und einzelne Tropfen condenſiren ſich allmälig 
daraus. Der Helm wird warm, dann auch das Kühlrohr, da, wo es noch 
nicht in das Kühlwaſſer eintaucht. Schon jetzt muß man das Feuer mäßigen, 
denn die Deftillation wird faft unmittelbar anfangen. Noch mehr ift dies 
geboten, jobald ein continuirliher Strahl zu rinnen anfängt; jegt wird man 
jedenfalls die Feuerthlir aufmachen oder nod) befler den Schieber fchließen. 
Wenn die Hige in dieſem Stadium irgendwie zu hoch fteigt, fo erfolgt das 
Sieden unter heftigem Stoßen und Schäumen, und ſchlimmſtenfalls ſchwillt 
die Mafle auf einmal enorm an und fteigt Über. Die Neigung des Cheers 
zum ftoßweifen Kochen wird nur zum Theil durd feinen Gehalt an Waſſer 
"verurjacht; nad) Beobadjtungen von H. Köhler!) ift die Urfache des Ueber⸗ 
fteigen® der Theerblafen in ben meiften Fällen, falls nicht grobe Nachläſſigkeit 
zu Grunde liegt, im übermäßigen Gehalt des Theers an freiem Kohlenſtoff 


1) Dingl. Polyt. Journ. 270, 233; Zeitſchr. f. angew. Chem. 1888, S. 677. 
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zu fuchen. Die ſich beim Exhigen entwidelnden Gas- und Dampfbläschen 
-abhäriren an ben feinen Kohlepartifelhen und können nicht fofort entweichen. 
Dadurch ſchwillt das Volumen des Theers plöglic, übermäßig an und findet 
in der Blafe nicht mehr Raum. There mit einem SKohlenftoffgehalt von 
20 bis 28 Proc. zeigen ſtarke Neigung zum leberfteigen, während die Deftilla- 
tion von Theeren mit nur 12 bi 15 Proc., aud) wenn biefelben ſtark waſſer⸗ 
haltig find, meiften® ganz normal verläuft. Uebrigens ſcheint aus neueren 
Beobachtungen defielben hervorzugehen, daß hierbei aud) ber Gehalt des Cheers 
an gelöften Gaſen eine große Rolle fpielt, wenigftens wurde deren Auftreten 
beim Ueberfteigen der Blaſen in befonders großer Menge bemerkt. 

Es fehlt nicht an Borfcjlägen zur Verhütung diefer läftigen Erfcheinung. 
€. Luhmann!) bringt im Inneren der Theerblafe zwiſchen der Oberfläche 
des Theers und der unteren Deffnung des Helms ein linſenförmiges, ſchmiede⸗ 
eifernes Gefäß (f. Fig. 105) an, das auf feiner Oberfläche mit einem Waifer- 
tefervoie in Verbindung fteht und auf ber Big. 108. 
ımteren Seite ein aus ber Blaſe ins freie 
führendes Ausflußrohr befigt. Sobald der 
Arbeiter die Erſcheinungen des Ueberſteigens 
beobachtet, öffnet er den Zufluß des Waſſers 
zu dieſem Gefäße, welches ſich rajch mit kaltem 
Waller anfüllt und eine ſchnelle Abkühlung 
im oberen Theile der Blaſe bewirkt. Die da⸗ 
durch condenfirten Dämpfe fallen als Regen 
auf die Oberfläche des ſiedenden Theers und befeitigen dadurch die. Schaum: 
bildung. Sobald der Zulauf des Waſſers zu biefem Linfenförmigen Gefäße 
unterbrochen ift, entleert ſich daſſelbe ſehr raſch wieder. Um ein gänzliches 
Anfüllen mit Wafler zu ermöglichen, ift das Zulaufrohr in größerer Dis 
menfion wie das Ablaufrohr angeordnet. Auf eine ähnliche Einrichtung hat 
H. Schröder?) noch 1893 ein Deutſches Reichspatent erhalten, das mithin 
werthlos if. Bermuthlich wurde auch die Anordnung einer Braufe unter der 
Mündung des Helms die gleichen Dienfte leiften, wie ja befanntlic, der 
Schaum lochender Flüfjigkeiten beim Befprengen mit Wafler fällt. H.Rropff?) 
(D. R.P. Nr. 55933) verhindert die Schaumbildung, fowie das Ueberlaufen 
der Maifche oder Witrze beim Kochen dadurch, daß er auf deren Oberfläche 
tafte Luft bläft, was auch beim Schäumen bed Theers feine Wirkung nicht 
verfehlen durfte. 

Während ber erften Deftillationsperiode entwideln ſich permanente Gafe, 
Waſſer (Ammoniaffalze enthaltend) und die leichteſt flüchtigen Dele bes Theeres, 
welche aber ftet8 mehr oder weniger auch von ben ſchwerer flüchtigen Beftand- 
theilen mit fortnehmen, theil in Folge der Dampfipannung, welche die legteren 
ſchon befigen, theils auf mechaniſchen Wege. Man muß während biefer erften 


1) Die Fabrikation der Dachpappe und der Anſtrichmaſſe zc. Wien, Per und 
Leipzig, 1888. — *) D. RB. Nr. 76368 vom 10. December 1893. — *) Zeitihr. 
f. angew. Chem. 1891, ©. 810. 
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Periode in den Kühlbottich reichlich Waſſer laufen laſſen, nicht nur, weil man es 
jet mit den leichteſt flüchtigen Theerölen zu thun bat, jondern aud) namentlich, 
weil die Sondenfation des Waflerdampfes und Ammonials viel Wärme frei 
madt. Jedoch genügt ein Waflerrofr von 25 mm Durchmeſſer bei 5 m 
Druckhöhe für den Kühlbottich einer Blaſe von ca. 20t Inhalt. 


Borlauf. 


Man fängt als erfie Fraction faft Überall dasjenige auf, was zugleich 
mit Waſſer übergeht, und die erjte Borlage enthält aljo zugleich Ammo⸗ 
niakwaſſer und Theeröle. Die letzteren bezeichnet man mit verfchiedenen Namen; 
deutfch als Vorlauf, Eſſenz, leichte Naphta ꝛc., franzöſiſch als essenoes legdres, 
engliſch al® first runnings, first light oils, orude naphta. Das Wafler 
macht, je nad) feiner vorgängigen Entfernung, mehr oder weniger von bem 
Bolum des Deftillates aus; man überzeugt ſich von diefem Berhältniffe, indem 
man eine Probe des aus dem Kühlrohr Rinnenden in einem flascylinder 
auffängt, in dem fich Naphta und Wafler augenblicklich von einander abſon⸗ 
dern, die Naphta oben, das Waſſer unten. Natürlich kommt anfangs das 
meifte Wafjer mit wenig Del, fpäter weniger Waſſer mit mehr Del, und oft 
gelingt e8, den Punkt, wo das Waller aufhört mitzulonmen, ziemlich, [chart 
als Endpunkt der erften Periode feftzuhalten, um die Borlage dann zu wechjeln. 
Noch ficherer ift e8, wenn man darauf wartet, bis die Deftillation nachläßt. 
Man nennt dies in England „the break“. Jetzt kommt manchmal ein oder 
zwei Stunden faft gar nichts hinüber, als ein wenig Wafler, und von dem 
eigenthümlichen Geräufche, welches durch das Poltern oder Praffeln des Wafler- 
dampfes in der Blafe erzeugt wirb, nennt man diefe Periode in England „the 
rattles“. Wahrſcheinlich kommt diefes Nadjlafien in ber Deftillation daher, 
daß die Waſſerdämpfe eine bedeutende Menge von Delen, deren Siedepunkt 
weiter über dem des Waſſers Liegt, mit fortführen, und daher, wenn das 
Waſſer aufhört, zu deftilliren, zunächit die Temperatur höher fteigen muß. Die 
Urfache des Prafjelns ift das Zurüdfallen von Waller in die Blaſe, welches 
verdampft war und ſich noch innerhalb der Blaſe condenfirt hatte Wenn 
dieſes mit dem, jett weit über 100° erhigten Theer zufammentommt, jo ver 
dampft es plötzlich in beinahe exploſiver Art, was das Praſſeln bervorbringt. 
Etwas Aehnliches bemerkt man oft, wenn man im Laboratorium waflerhaltige 
Naphta deftillirt. Wenn die Temperatur hoch genug geftiegen ift, hört das 
Prafſeln auf und das Deftillat kommt jetzt in dickem, ruhigem Strahle hinliber, 
wo man dann faft inımer die Vorlage wechſelt, und das neue Deftillat als 
„Leichtöl“ (second light oil, huiles legeres) auffängt. - 

Das Aufhören des Mitkommens von Waffer ift für ſich allein kein ficheres 
Zeichen für das Wechfeln der Vorlage, denn manchmal kommt ein wenig Wajler 
nicht nur während der ganzen folgenden Deftillationsperiode, ſondern fogar noch 
mit dem Schweröfe (von bem Hydratwaſſer des Phenol), Man achtet daher 
auch auf den Geruch, das fpecififche Gewicht und die Menge des Deftillates, 
jowie auch, wenn ein folches vorhanden ift, auf das Thermometer in der Blafe. 
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Der Geruch, welcher ſich natürlich nicht gut definiren läßt, zeigt dem Arbeiter 
in der Regel ganz deutlich, wenn er von dem Vorlauf zum Leichtöl übergehen 
muß; der erftere riecht viel durchdringender als das lettere, und der Ueber: 
gang zwifchen beiden ift in dieſer Beziehung ein ziemlich plöglicher. Das 
fpecifiiche Gewicht nimmt langſam zu, doc hat das Aräometer beim Stein- 
fohlentheer nicht entfernt diefelbe Bedeutung, wie bei den anderen Theerarten. 

Denn man nad den Angaben des Thermometerd in ber Theerblaje 
(S. 323) arbeitet, fo macht man 3. B. folgende Fractionen, welche hier gleid) 
fänmtlih angeführt werden follen: 

1. Borlauf bis 105 oder 110°, 

2. Leichtöl bis 210°, 

3. Carbolöl (für Phenol und Naphtalin) bis 240°, 
4. Schweres Del (aud) Kreoſotöl genannt) bis 270°, 
5. Anthracenöl über 270°. 

An anderen Orten mag man wohl etwas abweichend fractioniren, was 
zum Theil auch mit der Stellung des Thermometers in der Blafe zufammen- 
hängt. So macht man 3. B. in einer anderen (deutjchen) Fabrik folgende 
Fractionen: | 

1. Leichtes Del mit Ammoniaf bis 165 oder 170°, 

2. Mittelöl (für Carbolfänre und Naphtalin) bis 230°, 
3. Schweröl bis 270°, 

4. Antbhracenöl. 

Nah Girard und de Laire i) macht man folgende Fractionen: 

1. Huiles legöres, von 80 bis 140°, fpecif. Gew. 0,780 bis 0,850, 

2. Huiles moyennes, von 150 bis 210°, fpecif. Gew. 0,830 bis 
0,890, 

3. Huiles lourdes, von 220 bis 3509 und darüber, fpecif. Gew. 
0,920 bis 0,930. 

(Die fpecififchen Gewichte find entfchieden unrichtig und bezeugen wiederum 
eine unerklärlich oberflächliche Verwechſelung mit Paraffinölen.) 

Zur Controle einer Reihe ftehender Blaſen von 300 bis 500 Centner 
Füllung hat der eine von uns (H. K., nicht publicirt) eine Blaſe von 300 Etr. 
Inhalt unter Zuhilfenahme des Thermometers beftillirt. Sämmtliche Blaſen 
wurden auf mittelhartes Pech getrieben und mit Ausnahme der hier beobach⸗ 
teten im Bacuum abbeftillirt. Die Tabelle auf folgender Seite giebt die Reſul⸗ 
tate diefer Beobachtungen. 

Zur Erläuterung fügen wir noch bei, bag mit Entnahme der Proben 
erft begonnen wurde, nachden die Blaſe in regelrechtem Betriebe war, und 
zwar geichah bie Entnahme derart, daß zur Erzielung eines zuverläffigen 
Reſultates zu jeder Probe der Theil für fi aufgefangen wurde, welcher inner» 
halb 10 Minuten überging. Sie wurden, jede für fich, gut gemifcht und ein 
aliquoter Theil zur Unterjuchung genommen. Die fpecififchen Gewichte be⸗ 
ziehen ſich, jo lange die Dele ohne Ausfcheidung blieben, auf eine Temperatur 


1) loco cit. 
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» : Deftillationg Befammtmengen 
Seit ber Probeentnahme im Selm Vol⸗Proc Vol.⸗Proc Du en m Defilite 
der Blaſe der Probe Spec. Gem. der Probe Spec. Gem. 
8 Uhr Bormittagg. . ... . 80 60 0,8780 Borlauf 
920 48 0,8910 „ 
12 „ Mitte ....... 95° 40 0,8920 n 
2 „Nachmittags..... % 37 0,8830 n 
ren 97 35 0,8970 
6 ; Üben . 2... Fi 30 0,9010 ” 
n nen 20 0,9020 
989 25 0,9050 n 880 kg Waller 
2 Nadts. ; 98,5. 30 0,9050 r 400 kg Del 
2 » Morgens... 2... 360 30 0,9100 n ipecif. Gew. 0,9250 
en 5 0,9170 
s3 5.,252223686⸗ 40 0,9220 n 
3 „Vormittags...... FE 60 0,9230 n 
ren 70 0,9500 
10%, . BB”; 94 0,9600 Leichtdl 
11 ren 220° 100 0,9800 n 250 kg Del 
11, „ F ren 223° 100 1,0000 n jpecif. Gew. 0,9950 
12 » Mittags een 230° 100 1,0100 Garbolöl 
Ian Rachmittags ...... 3 10 1.0150 n kr Oel 
n n rn. . 1 1, 520 kg Ce 
1%, - 9520 100 1,0250 , Ipecif. Gew. 1,0150 
2 » n 2550 100 1,0290 Kreofotöl 
FE Br | ia | : 
n 1 ‚ 
31, n , 26,0 100 1,0490 , 1800 kg Oel 
4 „ n 278° 100 1,0570 n ipecif. Gew. 1,045 
27a n n . 20, 100 1.0650 Antbracenöl 
1) 10 l, 
—* 285° 100 1,0950 , 
6, Abends 290° 100 1,0990 n 1450 kg Del 
6Yon n 285° 100 1,0995 „ ipecif. Gew. 1,095 
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von 15°, vom Carboföl ab auf eine ſolche von 30°. Die Deftillation wurde 
abfichtlich nicht forciert, um einen gleihmäßigeren Berlauf derjelben herbei» 
zuführen. 

Bei Theeren von belannter Beſchaffenheit gehören zu den wichtigiten 
Kennzeichen für das MWechfeln der Vorlagen die Zeit der Deitillation und bie 
Menge des Deftillates. Erftere wechſelt felbftverftändlich fehr nach der Größe 
und zum Theil and) nach der Geftalt, der Einmauerung 2c. der Blafe. Hier- 
über werden einige Angaben am Schluffe diefes Capitels erfolgen, ebenfo über 
die Menge des Deſtillates. Hier fei nur noc einmal darauf hingewiefen, 
dat man mad; legterer nur dann gehen kann, wenn jede Blafe ihre eigenen 
Vorlagen befitt, was bei einer größeren Anzahl derfelben ſehr complicirt wird. 
Heute hat man in größeren Theerdeftillationen die Einrichtung wohl ganz 
allgemein fo getroffen, daß jede Blafe zwei Recipienten von je 1 bis 2 obm 
Inhalt befigt, welche an verfchiedenen Stellen mit Schaugläfern verjehen find, 
um den Stand der Ylüffigkeit darin feftftellen zu Tünnen. Mit dem Auslauf 
des Kühlers ift eine gußeiferne Vaſe combinirt, die in einem Dreimeghahn 
endigt, welcher geftattet, je nach feiner Stellung das Deftillat bald in den 
einen, bald in den anderen Kecipienten laufen zu lafien. Bon diefen Reci⸗ 
pienten aus werden dann die einzelnen Deftillate, die man mit Hülfe der bes 
ſchriebenen Vorrichtung fractionirt auffangen kann, durch befondere Rohr⸗ 
keitungen, WMontejus, Pumpen ꝛc. den für fie beſtimmten Sammelgefäßen 
zugeführt. Dieſe Einrihtung ift keineswegs complicirt und geftattet ein 
genaue Meſſen der einzelnen Deftillate nach ihrem Bolum, das man in 
‚ befannter Weife auf das abfolute Gericht derjelben umrechnen kann. Ent» 
ſchieden zu verwerfen ift Dagegen das Auffangen der Deftillate verfchiedener 
Diafen in einer und derſelben Vorlage, weil dadurch die Controle der eins 
zelnen Blafen weientlich erfchwert wird. Wir werden bie befprochene Ein. 
richtung fpäter, bei der Behandlung der Deffillation im Vacuum, genauer 
Icnnen lernen. 

Es fei ſchon hier bemerkt, daß man öfters verjucht hat, gleich bei der erften 
Deftillation des Theers die Probucte in eine größere Anzahl von Fractionen 
zu ſpalten. Alle diefe Berfuche find mißlungen, und dabei wird es wohl auch 
bleiben. Man befommt unter feinen Umftänden dabei irgendwie reinere Pro- 
ducte und erfpart feine einzige der ſpäteren Rectificationen, hat alfo die ganze 
Mühe umfonft. Dies liegt in der Natur der fractionirten Deftilla- 
tion, welche erft in neuerer Zeit durch eine Keihe von Arbeiten!) aufgellärt. 
worden ift. Die verſchiedenen Beftandtheile einer Miſchung deftilliven nämlich 
nicht einfach nad) der Drdnung ihrer Siedepunfte, nicht einmal mit Berück⸗ 
fihtigung der Dampftenfion der noch nicht am Siedepunkt angelangten Körper, 
jondern man muß and) noch die Dampfdichte in Betracht ziehen. Man findet 
nad Doffios und Wanklyn die Ouantität jedes einzelnen Beſtandtheiles, 


) Doſſios, Yahresber. f. Chem. 1867, S. 92; Wanklyn (Philosophical 
Magazine (4) 45, 129); Gla sham (ibid. p. 273); Naumann (f. u.); Thorpe 
(Journ. Chem. Soc. 1679, 35, 544); F. D. Brown (ibid. p. 547; 1881, 39, 
304); Konovalow, Ber. d. deutſch. dent. Sei. 1881, S. 2224 u. 2678 u. a. m. 
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welcher bei einer gewiflen Temperatur überbeftillirt, wenn man feine Dampf⸗ 
ſpannung beim Siedepunkte der Mifchung mit feiner Dampfdichte (oder, was 
daſſelbe ift, feinem Moleculargewichte) multiplicirt. So fiedet 3. B. Holzgeiſt 
(CH,O, Moleculargewicht = 32) bei 60°, Yodmetäyl (CH,J, Molecular: 
gewicht — 142) bei 72°; aber aus einer Mifchung von beiden deſtillirt mehr 
von dem legteren. Ein Gemiſch von 91 Thtn. Schwefelfohlenftoff (Siede- 
punte 47%) und 9 Thln. Alkohol (Siedep. 78°) fiebet conftant bei 43 bis 44° 
und behält bei der Deftillation feine Zufammenfegung. Die Flüſſigkeit, welche 
die höchite Dampfſpannung hat, deftillivt daher nicht nothmwendiger Weife am 
fchnellften, denn was ihren Begleitern an Spannung fehlt, das können fie durd) 
ihre größere Dampfbdichte erfegen. Wenn man die Tenſion mit i, die Dampf- 
dichte mit d bezeichnet, fo ift fr verfchiedene Flüffigkeiten z — ktd, wobei x 
eine für jeden einzelnen Fall durch Verſuche zu ermittelnde Conftante bedeutet. 
Wenn. die Dampfdichten und Tenſionen einander umgekehrt proportional und 
die Werthe von % gleich find, fo werben die Probucte Antnd„ alle gleich fein, 
d. 5. die Mifchung wird während der ganzen Deſtillation unverändert bleiben. 
Homologe Reihen, deren einzelne Glieder aljo um CH, verfchieden find, find 
aus diefem Grunde: durch Fractioniren ſchwer zu trennen; denn während bie 
Dampfipannung mit jedem CH, ſinkt, fteigt die Dampfdichtee Dies erklärt 
auch, warum jo viele Körper in einem Strome von Wafjerdampf: viel fchneller 
beftilliren, weil dieſer zu den leichteften Körpern gehört, während bie Dämpfe 
gewöhnlich jchwer find. Bei vermindertem Drude wird, wie man früher 
annahm, der Unterjchieb zwifchen den Dampftenflonen verfchiebener Flüffig- 
feiten vergrößert, während die Dampfdichten gleich bleiben); daher follten fie 
ſich leichter von einander trennen laſſen, woher der günftige Erfolg der Ex⸗ 
hauftoren bei der Gasfabrikation, wie. aud bei der Theerdeftillation (ſ. fpäter) 
zu erklären wäre. Nach neueren Unterfucjungen tritt jedoch diefe Teichtere 
Trennung nicht ein, indem and) bei vermindertem Drude die Siedepunfts- 
interballe ziemlich diefelben bleiben. 

Ein Gemisch zweier nicht miſchbarer Flüffigkeiten zeigt bei ber 
Deftillation einen Siedepunkt, der niebriger ift, als jener ber flüchtigeren Sub» 
ftanz. Ein Gemenge von Schwefeltohlenftoff (Siedep. 479) und Wafler fiedet 
bei 43° x. Naumann?) hat diefe Beobachtung verallgemeinert und gefunden, 
daß der conftante Siedepunkt des Gemiſches ftet niedriger liegt, als der bes 
flüchtigen Beſtandtheiles; auch ift da8 Mengenverhältniß ein conftantes, näm⸗ 
Lich ebenfalls gleich dem Verhältniß der Dampfipannungen beider Beftandtheile, 
gemeffen bei der Siebetemperatur, multiplicirt mit deren Moleculargewichten. 
Auch diefes Verhalten ift von Wichtigkeit für die Theerdeſtillation, weil bei 
derſelben Wafler und nicht damit miſchbare Dele zufammen in Betracht kommen. 
Obwohl 3. B. bei 98% die Spannung des Naphtalindampfes nur 20 mm, bie 
des Waflerd 712 mm ift, fo gehen doc; bei diefer Temperatur 494g Wafler 
mit 8,9 g Naphtalin über. 


ı) Wintelmann, Bogg. Ann., R. %. 1, 450. — *) Ber. d. deuiſch. chem. 
Geſ. 1877, ©. 1421, 1819, 2014 u. 2099. 
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Kaum ift e8 nöthig zu jagen, daß überhaupt die Grenze zwifchen den 
einzelnen Sractionen keine ganz fcharfe ift und daß man in verichiedenen 
Fabriken auch verfchieden verfährt. Hier wird die Vorlage etwas früher 
gewechfelt al8 da; das geht fchon recht deutlich aus den vorhin gemachten 
Temperaturangaben hervor. Ja an mandıen Orten macht man gar feinen 
Unterſchied zwifchen Vorlauf und Leichtöl und fängt alles als Rohnaphta anf, 
bis das fpecififche Gewicht 1,0 erreicht iſt. Hiernach muß fich eben die weitere 
Berarbeitung der Oele richten. Jedenfalls findet man in der erften Vorlage 
Wafjer und Borlauf (tefp. Leichtöl) zufammen, legteren auf erfterem 
ſchwimmend. Das Waſſer ift ſtark ammoniakhaltig, ſtimmt in jeder Beziehung 
mit dem Ammoniakwaſſer der Gasfabriten überein und wird wie diefes weiter 
verarbeitet; hiervon handelt der zweite Band dieſes Werkes. Beide Flitffig- 
keiten trennen fich fofort fcharf von einander; das Waſſer wird entweder 
von unten abgepumpt, oder buch ein vom Boden der Vorlage ausgehendes 
und wieder nach oben fteigendes Rohr continuirlic) nach einer daneben ftehenden 
Borlage abgeleitet, oder derfelbe Zweck durch eine nicht bis auf den Boden 
der Vorlage gehende Scheibewand erreicht :c. 


Leichtöl. 


Die zweite Fraction (wenn man überhaupt das vor den Carboldl 
Kommende in zwei Fractionen trennt) fängt da an, wo die Deftillation nad) 
einiger Unterbrechung wiederum, und zwar jest ganz glatt, ohne Gefahr des 
Ueberfteigens, und in vollem Strahle vor ſich geht. Dieſes Deftillat ift 
nicht mehr naphtaartig, fondern mehr öliger Natur; man nennt e8 in England 
„light oil* fchlechthin, ober „second light oil“; in Frankreich huile legöre; 
in Deutſchland Leichtöl oder Mittelöl; boch fchließt letzteres fchon bie nächte 
Braction mit ein, welche wir als „Carbolöl“ bezeichnen. Wir werben biefe 
zweite Fraction bier einfach, als „Leichtöl“ unterfheiten. Man fängt als 
folches in den englifchen und franzöfifchen, und zum Theil in den deutſchen 
Fabriken das Deftillat auf, bis fein fpecififches Gewicht demjenigen des Waſſers 
gleid, fommt. Um dies zu probiren, läßt der Arbeiter einige Tropfen in einen 
mit Waſſer theilweife gefüllten Cylinder laufen und fchättelt um; wenn das 
Del in einzelnen kugelförmigen großen Tropfen in dem Wafler ſchweben bleibt, 
jo hat e8 gerade 1,0, und es ift jegt Zeit, die Vorlage zu wechfeln und auf 
„Carbolbl“ einzuftellen. Wo man nad einem in den Theer felbft reichenden 
Thermometer arbeitet, wird diefer Punkt bei etwa 210° eintreten. Man fieht 
ſchon Hieraus, daß das Leichtöl ſchon Phenol (Siedep. 180%) und Naphtalin 
(Siedep. 217°) in Menge enthält, doch muß man bedenken, daß in dem oberen 
Theile der Theerblafe, dem Helme 2c., immer eine gewille Abkühlung ftattfindet 
und daß fich dort die Dämpfe wieber theilmeife condenfiren; daher kommt bie 
Hauptmenge, namentlich des Naphtalins, erft in der nächften Fraction. Wenn 
ein Hauptgewicht auf Phenol und Naphtalin gelegt wird, fo richtet man aud) 
bie Fractionirung dementjprechend ein. In diefem Sinne ift das zweite auf 
©. 323 gegebene Beiſpiel zu verftehen, wo das von 165° oder 170° bis 230° 
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übergehende „Mittelöl” weitaus den größten Theil des Phenols und Naphtalins 
umfaſſen wird, namentlich wenn ſich das Thermometergefäß nicht im Theer, 
ſondern im Dampfe befindet. 

Eine andere zuweilen angewendete Probe fir den Uebergang von Leichtöl 
zu Schweröl iſt die, daß man einige Tropfen des Deſtillates auf ein kaltes 
Stüd Eifen fallen läßt. Wenn fie. durch Kryftallifation von Naphtalin er» 
ftarren, fo ift es Zeit zum Umſtellen; doch gilt die nur für den Fall, daß 
man fein „Carbolöl“ als foldyes auffängt (ſ. unten). 

Während der Deftillation des Leichtöles, alfo fobalb die Unterbrechung 
(the „break“) eingetreten ift, fann man ohne alle Gefahr des Ueberſteigens 
das Feuer verftärken, obwohl felbft jett faft immer noch ein wenig Waſſer mit- 
fommt, vermuthlich in Folge der Spaltung von Hydraten des Phenold. Da 
jest die Temperatur der ‘Dämpfe höher ift und weit mehr von diefen herüber- 
fommt, jo wird das Kühlwafler bald warn; man darf aber doc nur wenig 
oder gar Fein frijches Waller zulaufen lafien, jo daß das Kühlwaſſer zu Ende 
der Leichtölperiode etwa 40° Wärme hat. Wenn man auf „Mittelöl“ in dem 
eben angegebenen Sinne arbeitet, muß man noch höher, etwa auf 50 bis 60°, 
gehen. Später muß man mit dem Zulaſſen von Falten Wafler ganz auf- 
hören und ift fogar manchmal genöthigt, den Kühlbottich durch Einblajen von 
Dampf auf bie nöthige Temperatur zu erwärmen, wozu dann das Dampfrohr 
unten in vielen Löchern ausmünden follte (b, Sig. 95, ©. 328), weil gerade 
in den unterften Windungen des Kühlrohres die Gefahr | ber Berftopfung am 
größten ift. Eine ſolche tritt in nod) höherem Grade gegen Ende der Deftilla- 
tion ein, wie wir fpäter ſehen werden; doc kann man fie ſtets ohne Schwierig» 
feit überwinden, wie denn die englifchen Fabriken manchmal nicht einmal ein 
Dampfrohr im Kühlbottich befigen. 

Wenn man die Temperatur des Kühlwaſſers zu niedrig hielte, fo würde 
in der fpäteren Zeit der Leichtölperiode ſchon Naphtalin auskryſtalliſiren und 
das Kühlrohr verftopfen, wodurch natürlich eine Höchft bedenkliche Spannung 
in der Theerblafe entfteht. Die, wenn aud) felten, vorfommenden Exploſionen 
folder Blafen rühren wohl gewöhnlich von einer Vernachläſſigung in biejer 
Beziehung, entweder während der Naphtalin» oder während der Anthracen⸗ 
periode, her. Auf der anderen Seite darf man zu Anfang ber Feichtölperiode 
das Waſſer doch noch nicht warm werden laſſen, weil bann noch ganz erhebliche 
Mengen von Benzol, und noch viel mehr Toluol, Xylol 2c. hinüberkommen. 
Gerade darum fcheint e8 in vieler Beziehung fehr zwedinäßig, erft dann zu 
fractioniren, wenn Benzol und feine Homologen ficher faft ganz. hinüber find, 
und man im „Mittelöl“, bei warmem Kühlwaffer, nicht mehr wejentlicd auf 
fie zu rechnen braucht. 

Ob eine Berftopfung eingetreten ift oder nicht, wird der Arbeiter am 
leichteften an der Stelle des Kühleohres fehen, wo es aus dem Kühlfaß heraus 
tritt, und wo es ſtets gefröpft fein muß, um das Gasabführungsrohr anbringen 
zu können. Hier muß bas Rohr warın fein und das Deftillat muß continuir 
lich ausfliegen; am beften fieht man dies, wenn fi) dort eine Glasglocke 
(c, Fig. 101, ©. 332) befindet. Wo ein Zwifchengefäß (e, Big. 101) mit 
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Hähnen für bie verſchiedenen Fractionen vorhanden iſt, könnte das Deſtillat in 
dieſem, oder in den bie Producte abführenden Röhren 99 kryſtalliſiren. Dies 
wird gerade darum nicht fo gefährlich fein, weil fich erſt das ganze Gefäß e 
füllen darf, ehe das Kühlrohr jelbft verftopft wird. Man wird es am Er⸗ 
falten des Gefäßes e ober ber Hähne f bemerken; wenn die Reitungsröhren A 
in der Erde liegen, bededt find, hinreichend Fall haben und nicht zu weit ver- 
laufen, werben fie ſich nicht leicht verftopfen, jollten aber der Vorſicht wegen 
doch ftet8 mit Dampfhähnen zum Durchblafen von Waflerdampf verjehen fein. 

Wo man mit Abjaugen durch eine Luftpumpe oder einen Injector, in der 
jpäter zu befchreibenden Weife, arbeitet, kann man die Gefahr einer Verftopfung 
des Kühlrohres ald gar nicht eriftirend betrachten. Jedenfalls muß übrigens 
auf der Blaſe ein Sicherheitöventil oder eine dafjelbe erfegende Vorrichtung 
vorhanden fein, z. B. ein nur loſe aufgefitteter Dedel auf dem Mannloch 
(S. 322). 

Um der Erplofionsgefahr durch Verftopfung der Kühlichlange vorzubeugen, 
ſchlägt I. Baughan!) vor, die Blafe durd) ein bis faft zum Boden reichenbes 
und durch den SDedel aufjteigendes, recht weites Rohr mit einem größeren, 
neben dem Ofen, tiefer als die Blaſe, gelegenen cylindrifchen leeren Keſſel zu 
verbinden. Das Berbindungsrohr trägt an feiner höchften Stelle eine Er- 
weiterung und in biefer befindet ſich ein durch fein eigenes Gewicht ſich 
fchließendes Ventil. Das ganze Rohr ift möglichft warm gelegen. Bei etwa 
eintretender Spannung im Inneren der Blafe fteigt deren Inhalt durch das 
Berbindungsrohr auf, hebt das Ventil und tritt in den leeren Cylinder ein, 
Augenjcheinlich kommt dies ganz auf daffelbe, wie die von ®rönner vor vielen 
Jahren getroffene Einrichtung (S. 323), heraus. 


Carbolsol. 


Was nun herüberkommt, nachdem das ſpecifiſche Gewicht auf 1,0 geſtiegen 
iſt, wurde in der früheren Zeit der Theerdeſtillation oft gar nicht mehr frac⸗ 
tionirt, ſondern gleich bis zum Ende der ganzen Arbeit auf einmal aufgefangen 
und als „Schweröl“ oder „Kreoſotöl“ (huiles lourdes, creosote oil, heavy 
oil, dead oil) an die Holz-Imprägniranftalten verfchidt, ohne e8 irgend weiteren 
Manipulationen zu unterwerfen. Nur bisweilen bot fid) eine Gelegenheit dar, 
den erften und den legten Theil bes Schweröles bejonder8 zu verwenden, den 
erften für Carboljäure, den legten als Schmieröl. Wenn man e8 fpeciell auf 
Carboljäure abgejehen hatte, jo machte man früher kaum eine befondere Fraction 
dafür, fondern trieb nur das Leichtöl, welches ja ohnehin den größten Theil des 
eigentlichen Phenols enthält, etwas weiter. Freilich fommen Phenol und feine 
Homologen, wie wir im achten Gapitel fehen werben, ftet8 noch weiter im 
Schweröl vor, und bedingen, wie man früher annahm, zum großen Theil deſſen 
Wirkſamkeit als Holzconfervirungsmittel; e8 ift aber, wenn iiberhaupt möglich, 
fehr ſchwierig und Eoftipielig, reines Phenol aus eigentlichen Schweröl zu 


1) Engineer 1880, 5, 298; Chem. Induſtrie 1880, S. 2086. 
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machen, und gefchieht daher wohl nur ausnahmsweife. Daher ift man, ſeitdem 
die Cheerfarbeninduftrie, die Pilrinfäurefabrilation, die Desinfection und bie 
Medicin (namentlich auch die Chirurgie) großer Mengen von Phenol benöthigen, 
dazu übergegangen, eine bejondere Fraction zu machen, welche fpeciell reich an 
diefem Körper ift und daneben ftetS fehr viel Naphtalin enthält. Obwohl 
nämlich die Siebepuntte diefer Körper ziemlich weit aus einander liegen (180 
bis 217%), jo wirb doch eine fehr große Menge von Naphtalin fchon weit 
unter: dieſem Siedepunkte mit hinlibergerifien, und andererfeitS wird Phenol 
noch über feinen Siedepunkt hinaus in dem Theerrückſtande zurlidgehalten. In 
England, wo man nicht mit dem Thermometer arbeitet, läßt man das Leichtöl 
ſcharf abbrechen, wenn da8 Deftillat — 1,0 wird; aud) kann man fchon aus 
der gelberen Farbe des Deftillates und feinem veränderten Geruche einen Schluß 
ziehen. Man läßt aledann ein beftimmtes Quantum bes jegt berüber 
kommenden Schweröles als „carbolic oil* in eine befondere Vorlage fließen 
und wechfelt, wenn dieſes Quantum übergegangen ift, zu dem eigentlichen 
„creosote oil“ um. In zwei Londoner Yabriken ift das Quantum, das von 
einer Blafenfüllung von 2000 bis 2500 Gallonen Theer als Carbolöl ab- 
genommen wird, 100 Gallonen, d. i. ungefähr 4 ober 5 Gewichtöproe. vom 
Theer. Gewöhnlicher Lancaſhire⸗Theer giebt 5 Volumproc. gutes Rohphenol, 
weiches 65 Volumproc. einer Carbolfänre giebt, die bei gewöhnlicher Tempe⸗ 
ratur ſchon mit Leichtigkeit Eryftallifirt (Watfon Smith, Journ. Chem. 
Soc. 49, 21). 

Wo man fi) mehr nad) dem Thermometer richtet, was wegen bed un⸗ 
vermeidlichen Befteigend der Blafe jehr unbequem ift, nimmt man in manchen 
Fabriken die zwifchen 210 bis 2400 übergehende Fraction als Carbolöl ab, in 
anderen Fabriken vereinigt man das Leichtöl mit den Carbolöl und fängt als 
„Mittelöl“ von 170 bis 230° auf. Allgemeine Angaben hierüber Lafien ſich 
indeffen nicht machen; die Deftillationstemperaturen hängen, wie man beob- 
achtet hat, zu fehr von der Form und Größe der Theerblafen, fowie der Art 
ihrer Einmanerung und der Schnelligkeit des Abtriebes ab. Große Blaſen 
fractioniren erfahrungsgemäß viel beffer al8 Heine, woher e8 kommt, daß ein 
und berjelbe Theer in verfchtedenen Blaſen ganz verjchiedene Refultate geben 
kann; viel zuverläffiger flir die richtige Trennung der Deftillate ift daher die 
Beobachtung des äußeren Befimdes derfelben und namentlich find e8 die Aus» 
ſcheidung des Naphtalins aus den erfalteten Delen, das Verſchwinden defielben, 
fowie da8 Ausfryftallifiren von Anthracen aus benfelben, welche geeignete 
Anhaltspunkte bieten. 

Das reichliche Auskryftallifiren von Naphtalin beim Erkalten ift ein Zeichen, 
daß von jeßt ab nicht mehr viel Phenol kommen wird und daß man daher die 
Borlage flir Schweröl wechjeln fol. Naphtalin ift nämlich im Phenolen viel 
leichter löslich als in den fchweren indifferenten Theerölen, und wird baher im 
Deitillete größtentheils gelöft bleiben, fo lange noch erheblichere Mengen von 
Phenolen dabei find, dagegen beim Erkalten maflenhaft ausfryftallifiren, wenn 
das Deftillat fehr wenig Phenol mehr enthält; doch Ieidet dieſe Hegel viele 
Ausnahmen. 
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Jede Fabrit muß es natürlich für ſich ausprobiren, welche genaneren Be⸗ 
dingungen von ihr für die Begrenzung dieſer Fraction einzuhalten find, je nad 
der Größe und Geftalt ihrer Blaſen, der Stellung des Thermometers, der 
Qualität des Theers c. Das Mafgebende wird fein, daß bei der darauf 
folgenden Behandlung des Carbolöls auf rohe Carbolfäure die richtige Beichaffen- 
heit derfelben erreicht wird, wie fie im achten Capitel bejchrieben werben wird. 
Das Naphtalin kommt ohnehin ftetS in mehr als genügender Menge mit, umd 
ryftallifirt beim Erkalten diefer Fraction in fehr reichlicher Menge aus. Nur 
ausnahmstweife enthalten die Theere fo wenig Naphtalin, daß daſſelbe fich hier- 
bei nicht ſchon theilweife ausſcheiden kann. Man muß deshalb bie früher 
beichriebenen Vorſichtsmaßregeln gegen das Verftopfen des Kühlvohres, der 
Leitungsröhren 2c. beobachten. 


Schweröl. 


Die nach dem Carbolöle kommenden Oele, das eigentliche Schweröl, 
enthalten zunächft noch immer viel Naphtalin, und laſſen gewöhnlich etwas 
davon herausfruftallifiren, wenn man fie in einer flachen Schale erfalten läßt. 
Nach einiger Zeit jeboch hört dies auf; das Naphtalin tritt ſoweit zurlid, daß 
es in ben übrigen flüffigen Kohlenwaflerftoffen aud) nach dem Erfalten völlig 
gelöft bleibt, und da das Phenol und feine Homologen, welche den Producten 
einen fcharfen, frictionsbefürdernden Charakter geben, fchon früher aufgehört 
haben, fo beſitzt ber jeßt kommende Theil einen milderen, mehr wirklich öligen 
Charakter, welcher das Product zur Berwendung von Wagenfchmiere tauglich 
madt. Dan nennt es daher in England auch „soft oil“ oder „liquid creosote 
oil“. Es fommt gewöhnlich, wenn etwa die Hälfte alles Schweröles (gerechnet 
bis zur Deftillation auf hartes Pech) hinübergegangen if. Ehe das Anthracen 
eine technifche Verwerthung hatte, ließ man bisweilen, wo fi Abſatz daflir 
fand, befonbers als im Anfang der fechziger Jahre der amerifanifche Bürger⸗ 
frieg den Preis des wichtigften Rohmaterial® der Wagenfettfabrilanten, de8 Harzes, 
enorm in bie Höhe getrieben hatte, bie ganze zweite Hälfte des Schwer- 
öls, anfangend vom „soft oil“ und einfchließlic der letzten, butterähnlich 
erjtarrenden Antheile, als „Schmieröl* in eine befondere Vorlage fließen, oder 
man trennte and) noch ben erften von dem legten Theil, ungefähr dem, was 
jest al8 Anthracenöl aufgefangen wird. Dan unterjcheidet dann ben erften 
Theil, welcher ganz flüſſig bleibt und frijch eine gelbgrüne, fpäter ind Dunkel⸗ 
bramme übergehende Farbe zeigt, als „gelbes Kreofot“ (yellow coreosote), 
melches ald Schmiermittel einen geringeren Werth al® der zweite, butterartig 
erftarrende Theil, das „solid creosote“ ober „green grease“, beſitzt. Aud) 
jegt gefchieht dies wieder in einigen Fabriken. 

In Deutichland fängt man ganz allgemein den zwifchen dem Carbolöl 
und dem Anthracendl übergehenden Theil ale „Kreojotöl“ auf und nur in 
jeltenen Fällen macht man eine Zwiſchenfraction bes feinerlei Ausfcheibung 
zeigenden Antheild, den man fpäter fiir ſich nochmals fractionirt, um weitere 
Mengen von Anthracen daraus zu gewinnen. Seit den bedeutenden Preid- 
ſturz des Anthracens ift aber der Gewinn hieraus ein jehr fraglicher geworden. 
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Anthracenöl 


- Neuerdings wird wohl nur ausnahmsweiſe eine Trennung bes Schweröls 
in der Abficht vorgenommen, um daraus ein Scmiermaterial zu gewinnen, 
weiches immerhin als folches einen untergeordneten Werth befigt und dem 
Harzöl oder den Petroleumfcmieröfen Hierin weit nachſteht. Man trennt 
vielmehr von dem Schweröl nur die letzte Fraction, das Anthracenöl, ab, 
und verwendet alle8 übrige zufammen in der im achten Capitel zu befchreibenden 
Weiſe. Um fo wichtiger ift aber jene legte Fraction geworden, feitdem einer 
ihrer Beſtandtheile, das Anthracen (früher Paranaphtalin genannt), durch) 
Gräbe's und Liebermann’s Entdedung der fünftlichen Darftellung der 
Krappfarbitoffe aus demfelben (1868) zu dem weitaus werthvollften Producte 
der Theerdeftillation geworben ift. In Schottland, wo der zu Gebote ftehende 
Theer zu wenig Carbolfäure und Anthracen ergiebt, macht man diefe Trennung 
nicht, jondern fängt alles zufammen als Kreofotöl zum Imprägniren auf. 

Der Beginn der Anthracenöfperiobe wird entweder nach äußeren Ans 
zeichen oder nad) dem Thermometer, allenfalls auch nad) der Quantität des 
Deftillates bemeſſen. Man rechnet gewöhnlid), daß etwa das letzte Sechstel 
des Schweröls (von 1,0 fpecif. Gem. bis zu hartem Pech gehend) als Anthracenöl 
fällt. Als legteres kann man auffangen, wenn bie Periode vorbei ift, wo das 
Deftillat auch nach völligem Erkalten flüſſig bleibt, wo alfo wieder eine Aus⸗ 
icheidung von Feſtem beginnt. Wo man mit dem Thermometer arbeitet, 
nimmt man 270° als Anfangspuntt an. Im diefem alle findet man Ueber» 
einftimmung aller Angaben, vermuthlich, weil jest das Thermometergefäß über⸗ 
all fi nur im Dampfe befindet. In England fängt man übrigens öfters 
noch erfte8 und zweites Anthracenöl (green oil oder red oil) befonders auf, 
und ſammelt bier zuweilen die Hälfte alles Schweröls als Anthracenöl auf. 


Beendigung ber Deftillation. 


Dieſe richtete ſich früher nur danad), ob man weiches oder hartes Pech in 
der Blaſe zurüdlaffen wollte Zuweilen, aber felten, hörte man ſchon auf, 
wenn das Leichtöl völlig hinübergekommen war; was dann zurückbleibt, wurde 
‚in England „Afphalt“, in Frankreich „brai liquide* genannt und bei Straßen» 
pflafterungen, zum Schuge von der Exdfeuchtigleit ausgefegten eifernen Reſer⸗ 
voirs und ähnlichen Zwecken verwendet (f. Cap. 6). 

Haft immer ging man weiter und arbeitete entweder auf weiches oder auf 
hartes Pech (brai gras — brai sec; soft pitoh — hard pitch). Weiches 
Pech erhält man, wenn man nur etwa bie Hälfte alles Anthracenöls abbeftillirt, 
-mittelhartes Pech, wenn man nod) ein weiteres Viertel Anthracendl fortnimmt; 
hartes Pech, wenn man die Deftillation bis zum Schluß fortjegt, wie es gleich 
bejchrieben werden fol. Die Eigenſchaften diefer Pechſorten werden im nädjften 
Capitel befchrieben werden. 

Seitdem gerabe das Anthracen das gefuchtefte und werthvollſte Product ber 
-Theerdeftillation geworben ift, führt man wohl allenthafben, wenigftens in 
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einigermaßen größeren Fabriken und da, wo nicht der Theer ganz befonders 
anthracenarm ift (vergl. S. 350), die Deftillation bis zu Ende, fo daß ſchließ⸗ 
fi hartes oder doch ziemlich hartes Pech in der Netorte zurlidhleibt. In 
England und Franfreic) läßt man das Pech oft aud) in diefem Zuſtande aus- 
fließen; oft aber, und in Deutfchland wohl immer, verfährt man anders, wie 
wir jehen werben. | 

Schon während der Kreofotölperiode muß man den Waflerzufluß im 
Kuühlbottich ganz abftellen und das Wafler in demfelben ins Kochen kommen 
laſſen; je nach ben Umſtänden wird man dies fogar durch Einleiten von Dampf 
befördern müſſen. In der legten Periode der Deftillation fcheidet das Deftillat 
ein Gemenge von Anihracen, Phenanthren, Carbazol ꝛc., fpäter auch Chryſen, 
Poren 2c. ab und wird gewöhnlich zulegt ſo reich an diefen Körpern, daß es 
beim Erkalten zu einer dicken, butterartigen Maſſe erftarrt, und ein Berftopfen 
aller Röhren herbeiführen würde. Dies muß man natürlich dur) Warm» 
halten bes Kühlbottichs und der Leitungsröhren vermeiden. Bei der Anwen⸗ 
dung von Dampf und ganz ficher bei ber eines Bacnums (f. unten) tritt: es 
ohnehin nicht ein. Das ablaufende Del fol etwa 60° warn fein. Wenn 
man bis zu hartem Pech geht, jo wirb die Deftillation im letteren Stadium 
wieder fehr träge; ihr Aufhören beftimmt fich nach der Farbe, der Art des Er- 
ſtarrens und nad) der Quantität des Deftillates, nach der Deftillationgzeit und 
nad) dem eigenthümlichen, jet wieder wechjelnden Geruche. Das Thernos 
meter nüßt bier nichts mehr, weil man gewöhnlid Danıpf mit anwendet; 
übrigens wiirde ohne diefes ein Duedfilberthermometer jegt gar nicht mehr an⸗ 
wendbar fein, weil die Temperatur im Inneren der Blaſe jegt wohl 360° und 
darüber erreichen wird. Bei den Theeren, welche zu wenig Anthracen ꝛc. enthalten, 
um erftarrende Deftillate zu geben, muß mian fi) an die übrigen Kennzeichen 
halten. Oft richtet man ſich auch nad) dem Aräometer; wenn 3. 3. daflelbe 
im Deftillate 1,080 bis 1,090 zeigt, behält man im Rückſtande noch mittel 
weiches Pech, bei 1,120 ſchon hartes Pech; doch ftimmt dies nicht für alle 
Theerforten, und muß für jebe beſonders ausprobirt werden. Sobald das 
Deitillat einen gummtifchletmartigen Zuftand annimmt, muß man aufhören, 
da dieſes Product, obwohl es noch Anthracen enthält, ſich nicht filtriren 
läßt. Mafgebend ift unter allen Umftänden die Menge ded Deitillates, nad) 
welcher fid) die Härte des in der Blafe verbleibenden Pechs beftimmen 
fäßt. In diefer Beziehung bietet auch eine Unterfuchung von H. Köhler?), 
betr. die VBorausbeftimmung bed Pechrendements eines Steinfohlentheerd aus 
feinem Gehalt an freiem Kohlenftoff, einen einigermaßen zuverläffigen Anhalts⸗ 
punkt. 

Wenn man die Deftillation zu lange fortjegt, jo wird dadurch Schaden 
in mehrfacher Beziehung geftiftet. Erſtens wird das Anthracen zu ſehr mit 
Poren und Chryſen verunreinigt. Zweitens wird das Pech ſchon halb koks⸗ 
artig; ſchlimmſtenfalls läuft e8 gar nicht mehr aus, aber felbit, wenn es dies 
thut, erſtarrt e8 nicht in glafiger, fondern in poröfer, blafiger Form, und ift 


1) Dingl. polyt. Journ. 270, 233; Zeitjehr. |. angew. Ehem. 1888, ©. 677. 
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dann ganz unverkäuflich. Drittens leidet felbftverftändlich die Blaſe jehr unter 
diefer Behandlung. 

E. Kopp?) ſchlug vor, aus ben Theerblafen nur 120 bis 150 Liter 
Schweröl abzutreiben und das zurüdbleibende weiche Pech, in welchen (ans 
der Turiner Gasfabrit ftammend) er 4 bi8 6 Proc. Anthracen?) gefunden 
hatte, in einem befonderen Gefäße bis zu hartem Pech zu deftilliren. ‘Das 
Gefäß folle mehr breit als tief, das Abzugsrohr weit fein, nur 15 bis 20 cm 
über dem Niveau des fiedenden Pechs einmünden und fi) jogleich abwärts 
neigen, um die fehweren Dämpfe befjer abzuleiten. Gegen das Ende folle 
man dies noch durch überhigten Waflerdampf oder einen Strom von Luft er- 
leichtern; leßtere werde beſſer durch eine glühende, mit Holzkohlen gefüllte Röhre 
geleitet und dadurch in ein Gemenge von Kohlenoxyd und Stickſtoff verwandelt. 
Während der Deſtillation ſolle man durch ein Rohr, welches durch den Deckel 
der Blaſe bis halb in das Pech hinunter geht, ebenſoviel geſchmolzenes Pech 
nachlaufen laſſen, als Oel überdeſtillirt, im Ganzen alſo halbmal ſo viel, als 
die Blaſe zu Anfang enthielt. Der Dampf oder das Gas ſolle entweder un⸗ 
mittelbar über der Oberfläche des ſiedenden Pechs oder in daſſelbe einſtrömen. 
Zuletzt folle man, wenn der Blafenrüdftand zu didflüffig geworben ift, denjelben 
nad) Verſchluß des Kühlrohres durd) den Dampf⸗ oder Luftſtrom unter ſtärkerem 
Drude austreiben. — Es ift uns nicht bekannt, ob der Kopp'ſche Vorſchlag 
irgendwo ausgeführt worden if. Der Theil deflelben, welder von der Be⸗ 
förderung der Deftillation durch einen Dampf⸗ oder Gasftrom handelt, ift aud) 
von anderen Seiten gemacht und ausgeführt worden (j. unten. Es Hinter: 
bleibt alfo wefentlich noch der Vorſchlag, die Deftillation bis zu hartem Pech 
nicht in demfelben Gefäße von Anfang bis Ende durchzuführen, fondern den 
legten Theil derfelben, vom weichen Pech an, in einem beſonderen, befler dafür 
geeigneten Gefäße vorzunehmen. Das wäre nicht leicht, und würde nur lohnend 
fein, wenn eine Mehrausbeute an Unthracen dabei einträte, woflir aber feine 
Beweise vorliegen. Zu unterjcheiden von dieſer ‘Deftillation des weichen 
Pechs, wobei jchlieglich hartes Pech zurückbleibt, ift diejenige von hartem Bed) 
ſelbſt bis zu Kos, welche im nächften Capitel erwähnt werden foll. 


Beförderung der Deftillation im legten Stadium durch 
Wafferdampf, Bacuum ıc. 


Abgeſehen von dem, was beim zu frühen Ablafien des harten Pechs vor 
fid) gehen könnte, Tcidet naturgemäß der Boden der Theerblafe im lebten 
Stadium der Deftillation, wo die Hitze fchon ſehr hoch geftiegen ift, ganz bebeu- 
tend, vor Allem, wenn er nicht durch ein Gewölbe vom Feuer abgefchlofien ift. 
Zugleich wird es den ſich jettt entwidelnden Dämpfen der ſchwerſt flüchtigen 
Kohlenwaflerftoffe, welche felbft ſehr ſchwer find, nicht mehr fo leicht, aus der 


I) Bolley>Kopp’s chem. Techn. der Spinnfafern, S. 381. — *) Dieje Angabe 
Hingt unwahrſcheinlich hoch; man muß fi eben vergegenwärtigen, daB damals noch 
gar feine genaueren AnthracensBeitimmungsmethoden eziftirten. 


Anwendung von directem Dampf. 353 


Blaſe, in welcher ja das Niveau der Maſſe ſchon fehr abgenommen hat und 
deren oberen Theil man ja gar nicht heizen darf, hinaus und in das Kühlrohr 
zu fommen. Ein Theil diefer Dämpfe condenfirt fic) daher wieder in der 
Blaſe felbft, und die Deftilation geht jehr träge vor fi. Je länger fie dauert, 
defto mehr Gelegenheit haben die Kohlenwaflerftoffe, ſich in Koblenftoff und 
permanente Gafe zu fpalten (S. 31). 8 ift daher angezeigt, in dieſem 
Stadium die Deftillation durd) ein fchnelles Fortführen der Dämpfe zu befördern, 
was man thun fann entweder mit Hülfe von (überhigtem) Waſſerdampf u. dgl., 
oder eines Vacuums, oder beidem. 

Wafferdampf fcheint fchon feit langer Zeit zur Beförderung der Deftilla- 
tion angewendet worden zu jein, nicht nur im erften Stadium derjelben, wovon 
wir fchon oben S. 302 fi. gehandelt Haben, fondern wiederum im lebten 
Stadium!), wo man ihn natürlich nur im überhigten Zuftande gebrauchen 
fann. In diefem Stadium hat er einen mehrfachen Zweck. Erftens hilft er 
bei der Sortführung ber Dämpfe mit, wie ſchon erwähnt; Hierdurch wird die 
Zeitdauer der Deftillation erheblich verkürzt und zugleich etwas Mehrausbeute 
an Del erzielt. Zweitens wird bei feiner Anwendung ein Berftopfen der 
Kuhlröhren weniger leicht eintreten können. Drittens (und dies ift einer ber 
wichtigften Geſichtspunkte) wird das Anfegen von harten Kruften an dem Boden 
der Theerblaje dadurch erfchwert, indem die Temperatur gerade des Bodens 
verhältnigmäßig niedrig gehalten und alles fortwährend umgerührt wird, fo 
daß ein Verkoken und Anbrennen des Pechs an diefem nicht eintreten Tann. 
In der That behaupten Trewby und Fenner, daß bei ihrem oben (S. 324) 
erwähnten und in dem Fig. 88 und 90 (S. 317 u. 319) abgebildeten Syfteme 
ein Anjegen von Kols in der Blafe gar nicht mehr vorkomme, und ein Reinigen 
der Blafe durch Aushauen ganz überflüffig werde, wofür die langjährige Er⸗ 
fahrung der großen Yabrik in Bedton bei Woolwich fpricht. Anderweitig hat 
man fo günftige Erfahrungen nicht gemacht, und findet, daß lich doch allmälig 
Koks in den Blafen anjammelt, vielleicht aber nur, weil man fonft die Ein⸗ 
führung des Dampfes nur durch ein einfaches Röhrenkreuz u. dergl. mit 
Ausftrömungslöchern bewirkt, während bei Trewby und Fenner's Syſtem 
in Folge der zahlreichen und zwedmäßig angeordneten Ausftrömungsäffnungen 
jeder Theil des Bobens der Blafe vom Dampfe beftrichen wird. Wir haben 
daher gerade ihr (in der großen Fabrik zu Beckton allgemein eingeflihrtes) Syftem 
unferer Zeichnung ber Theerblafe zu Grunde gelegt, ohne damit eine Verant⸗ 
wortung dafür übernehmen zu wollen, ob diejes Syftem nicht etwas zu com⸗ 


1) Vergl. 3. B. das englifche Patent von Cormad, Nr. 1368, 2. Juni 1864. 
Rah Watjon Smith hat Kohn Barrom in Mandefter jeit etwa 1865 Dampf 
angewenhet. Rad) Auskunft von S. B. Boulton wäre die Anwendung von Wafler: 
dampf 1865 in einem von Gesner veröffentlidten engliſchen Werlke beichrieben, 
und von Boulton und Audouin 1865 und 1866 praltiih probirt morden. 
Audouin erwähnt Dampf aud in feinem Patent von 1872, aber nur als Mittel 
zum Umrühren. Irdenfalls ift die Anwendung von Dampf erft jeit 1881 oder 1882 
allgemein geworden, und find feitdem die Klagen über fchnelles Durchbrennen ber 
Blofen und Erplofionen ganz verftummt. 

Lunge-Köbler, Steinfoblentheer. 95 
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plieirt und dem Berftopfen der einzelnen Ausftrömungsröhrchen zu fehr auge 
gejegt ift. Natürlich wird irgend eine ähnliche Einrichtung ziemlich dafjelbe 
leiften. Die in Audouin's Patent von 1872 befchriebene, aber nicht gezeich- 
nete Einrichtung beftand in der Ausfendung von Strahlen von Kohlenfäure, 
Rauchgaſen, Dampf und dergleichen in allen Richtungen, vorzugsweife nadı 
unten und in der Nähe des Bodens und der Seiten der Blaſe. 

Der in TIheerblafen angewendete Wafjerdbampf wird meift bei einem Drude 
von drei bis fünf Atmofphären eingeblafen. 

Es fragt fid) nun, in welcher Weife der Dampf überhigt wird. In einer 
deutichen Fabrik befteht daflir ein Syftem von fchmiedeeifernen Röhren, 18 mm 
weit, von ca. 10 m Gefammtlänge, aber fchlangenförmig hin» und hergebogen, 
jo daß e8 nur eine Grundfläche von etwa 1 x 1m einnimmt, in einem bad- 
ofenförmigen Raume über dem Feuergewölbe angebradjt. Der Keſſeldampf 
wird, ehe er in diejen Ueberhiger eintritt, erft in einem Weberfprigtopf von 
mitgeriflenem Wafler befreit, und fommt dann in dem Ueberhitzer felbft auf 
2750E. Wo da8 Dampfrohr wieder heraustritt, ift es mit einem biden 
Ueberzuge gegen Abkühlung verfehen und verläuft nun oberhalb des (dampf- 
teffelartigen) Theerkeſſels, in welchem es, über deſſen Länge bin vertheilt, vier 
Adzweigungen abiendet. Jede derfelben ift außer mit ihrem eigenen Regulirungs⸗ 
bahne auch mit einem eigenen Lufthahne verfehen, durd) welchen man zuerft ben 
Dampf einen Augenblid ausftrömen läßt, um etwa doch verbichtetes Wafler 
auszublafen, ehe man den nad) dem Keflelinneren führenden Hahn öffnet. Diefe 
Einrichtung befteht dort fchon feit 1873 und hat fich gut bewährt. Der Dampf 
wird eingelaffen, wenn man auf Anthracenöl arbeitet, alfo wenn die Tempe⸗ 
ratur der Blaſe auf 2769 geftiegen iſt. Bon jest ab bis zum Schlufie 
der Deftillation wird gar nicht mehr gefeuert, weil bie in dem unter dem 
ganzen Theerkeſſel hin verlaufenden Gewölbe angefanımelte Hige, zuſammen 
mit dem überhigten Dampf zur Deftillation völlig ausreicht. Nach Abtreibung 
des Anthracenöls wird Kreojotöl in die Blafe eingepumpt, um weiches Pech 
oder präparirten Theer 2c. zu machen (vergl. Cap. 6) und dadurch die Tempe⸗ 
ratur jo weit erniedrigt, daß man die Blaſe fofort ablaffen und von Neuem 
füllen faım. 

Ein ähnliches Syſtem, mit vollftändig getrodnetem und dann überhigtem 
Dampfe, ift in einer anderen deutſchen Fabrik auf die Blafen von ber gewöhn⸗ 
lichen cylindrifchen Geftalt mit einmwärts gewölbtem Boden angewendet und zur 
Zufriedenheit arbeitend. 

Manche engliiche Fabrilanten wenden gar nicht überhigten Dampf an, ba 
fie finden, daß der in ihrem Röhrenſyſtem in fo vielen dünnen Strahlen durd) 
den Theer geführte Dampf ich Schon im Theer felbft auf die Temperatur defjelben 
überhigt, worin fie gerade einen der Vortheile ihre Apparates fehen. Aber 
auch in einer deutfchen Yabrif, wo man den Dampf einfach durch ein Röhren- 
freu; am Boden der Blaſe einleitete, hat man die früher dort fungirenden 
Ueberhiger weggeworfen und fid) mit dem Trodnen des Danıpfes begnügt, weil 
derfelbe fich ohnehin im Theer ſelbſt genügend liberhige. Nur muß man beim 
erften Anlaffen vorfichtig fein, damit nicht durch Mitreißen von Waſſer eine 
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Erplofion eintritt, wie das wirklich in Theerfabriken ſchon mehr als einmal 
geichehen ift, wenn flüffiges Waffer mit dem auf 300% und darüber erhitten 
Dlafeninhalt in Berührung kam. Aus bdiefem Grunde dürfte doch wohl ein 
ſchwaches vorgängiges Weberhigen, wenigſtens zur Sicherung einer vollftän- 
digen Trodnung, jebenfall® zu empfehlen fein, um fo mehr, als man baflelbe 
jederzeit ohne Koften wird bewerfftelligen fünnen.. Man wird außerdem 
auf möglichft trodenen Dampf in den Dampfleitungsröhren nur dann rechnen 
tönnen, wenn die Entnahmeftelle zur Blafe in möglichiter Nähe des Dampf 
keſſels Tiegt. Ä 

Cabot!) will bie Deftillation des Anthracens durch Kinblafen von 
Lenchtpetroleum in bie Maſſe begünftigen, ein Verfahren, deſſen Werth man 
fehr bezweifeln muß. 


Mehanifhes Rühren in Theerblafen. 


Zuweilen wird der Inhalt von Theerblajen mechaniſch umgerührt, um 
eine Ueberhigung des Bodend am Ende der Operation zu vermeiden. Solche 
Apparate find in mehreren Patenten erwähnt, wie in denen von Lennard, 
von Berninghaus, von Fenner (S. 316 u. 324); auch in dem von 
Audonin (Mr. 1456, 1872), Hier zugleich mit dem Umrühren durch einen 
Strom von Leuchtgas, Kohlenfäure, Luft, Rauchgaſen oder Dampf. Auf 
diefem Wege follen 10 bi8 15 Proc. Unthracen mehr al8 gewöhnlid) gewonnen 
werden. 

Dan findet mechanifche Rührer namentlich dann vortheilhaft, wenn man 
einen an freiem Kohlenſtoff jehr reichen Theer, der häufig vorkommt, zu deftilliven 
bat. Diefer Kohlenftoff verurfacht die Bildung von harten Kruften am Boden 
der Blafen. Dean kann bie vermeiden entweber durch Einblafen von über⸗ 
hitztem Dampf, wie oben befchrieben, oder durch wmechanifches Umrühren ver- 
mittelft einer fich drehenden Welle, welche Ketten auf dem Boden nacjfchleppt. 
Bei einem Verſuche mit einem foldyen Rührwerf fand man nad) 15 Opera⸗ 
tionen ben Boden der Blafe noch faft ganz rein, und hatte babei erhebliche Er- 
ſparniß an Heizkohle gehabt. Die Nietenköpfe fowohl als auch die Ketten⸗ 
glieder fchleifen ſich allerdings ab, und es ftellte fich nach ſechs Monaten als 
nothwendig heraus, die Kette zu erneuern und den Boden wieder frifch zu 
nieten; aber letzteres könnte man durch Verſenken der Nietlöpfe vermeiden. 
Der Boben zeigte feine Deformation. Nur auf diefem Wege war es möglic) 
gewejen, folche Theere bis zu harten Pech zu deftilliven, welches dann wieder 
durch Zuſatz von Schweröf weich gemacht wurde 2). 

Bei gewöhnlichen Theeren fcheinen Rührwerke in den Blaſen keinen Vor⸗ 
theil zu bieten, wie man z. DB. in Bedton bei den Fenner'ſchen Rührern 
gefunden hat, im Vergleich mit dem bloßen Einblajen von Dampf während 
des ſpäteren Deftillationsftabiums. 


1) Amer. Batent Nr. 184142. — *) Wagner⸗Fiſcher's Aahresber. 1885, 
464. 
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In einigen ſchottiſchen Fabrilen wird mechaniſches Rühren nicht während 
der Deftillation felbft, fondern am Ende derfelben ausgeführt, nämlich wenn 


man das Schweröl zum Weichmachen des Pechs einpumpt. Dies geſchieht in 
der Fabrik zu Dalmarnod bei Glasgow (George Millar & Co.), deren 
Sie. 107. Blafen in Fig. 106 md 107 

gegeigt find. Es find dies 

wagerechte Eylinder von 6,3 m 

Länge und 2,55 m Durde 

meffer, von denen mehrere in 

einer Batterie ſtehen. Die 

Flamme des Feuers in a wirb 

durch ein Schuggewölbe auf der 

ganzen Länge der Blaſe von dieſer abgehalten, und geht durch 20 Deffnungen 
db auf beiden Seiten in die Canäle cc, und dann durch ähnliche Füchfe in 
den Canal dd. Der Boden der Blaſe berihrt das Schutzgewölbe, ruht aber 
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nicht darauf, indem die Blafe an ſtarken Winfeleifen an der Seitenmauerung 
aufgehängt ift. Um den Boden inwenbig rein zu erhalten, läßt man die hori⸗ 
zontalen Stangen ee, welche bi8 75 mm vom Boden der Blaſe reichen, ſich 
herumdrehen; an biefen hängen in kurzen Bwifchenräumen kurze Kettenftiide, 
welche auf dem Boden nachſchleifen und Abfäge verhüten. Die Ketten find 
an den Stangen fo angeordnet, daß die an einer Stange figenden den Boden 


Big. 108. 





an ben von den anderen Ketten frei gelafienen Stellen berühren. Diejer 
Apparat hat jhon viele Jahre ohne Reparaturen functionirt. 

Aud bei ftehenden Blafen Hat man ben Betrieb mit Rührwerken ein« 
gerichtet. Wir geben in vorftehender Fig. 108 Conſtructionszeichnung einer 
derartigen Blafe, aus welcher die Anbringung des Rührwerfes, fowie die Ein⸗ 
mauerung erfichtlich ift. Die Blafe ift fr eine Theerfüllung von 7 cbm 
= 7500 kg Theer berechnet und wird im Vacunm abgetrieben. Die Blech 
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ftärfe beträgt file den Cyfindermantel 10mm und fir Boden und Haube 13 
bis 14mm. Ueber den Erfolg der Arbeit in dieſem Apparate ift und Ge 
naueres nicht bekannt geworben. Im Allgemeinen jcheinen indefien die Bor- 
theile des mechaniſchen Ruhrens in Theerblafen ziemlich, fragwürdiger Natur 
zu fein, da die Anwendung derfelben, in Deutſchland wenigftens, nur in ſehr 
vereinzelten Fällen angetroffen wird. Viel befieren Erfolg hat jedenfalls das 
Einblafen von trodenem Dampf, welches nicht allein ein Anfegen von Kefjel- 
brand am Boden der Blafe verhindert, fondern dieſen auch, wie erwähnt, durch 
vafchere Abfuhrung der entwidelten Theerdämpfe vor zu ſtarker Inanſpruch- 
nahme jdügt. 


Anwendung des Vacuums. 


Ausgezeichneten Erfolg Hat für das legte Stadium die Anwendung 
eines Vacuums, welches in einer beutichen Fabrik folgendermaßen fungirt. 
Die Deftillation wird bei gewöhnlichem Tuftbrude angefangen und fortgefegt, 

Fig. 109. 


bis man zum Kreofotöl fommt. Dann aber wird eine Dampfpumpe in 
Tätigkeit gefegt, welche nun Gas und Dele zugleich von der Kuhlſchlange 
weg in große, in der Erbe vergrabene Keſſel ſaugt, wo das Del mit dem 
Naphtalin, Anthracen zc. fich abfegt, während das Gas von der Pumpe, die 
dahinter wirkt, ausgeſtoßen wird. Es wird zu gleicher Zeit auch Dampf in die 
Blafe gelafien, wie oben befchrieben, aber nur, um den Boden derjelben frei zu 
Halten, benn ein Berftopfen kommt felbft ohne den Dampf nie vor; die Pumpe 
faugt eben die butterartige Maſſe ganz leicht in den Keſſel hinüber. Die Luft 
verdiinnung in biefem geht bis auf 15mm Ouedfilberdrud Herab. In dem 
Laufe durch diefen Keſſel fühlen ſich die Producte ſchon ab, jo daß das Gas 
am anderen Ende faft ganz falt in die Pumpe geht. Nach Beendigung ber 
Deftillation dienen diefelben Kefjel als Montejus, um bie Dele in die Naph- 
talin· und Authracenkryſtalliſationsgefäße zu drüden. Die gimftigfte Wirkung 
der Anwendung des Bacuums iſt eine große Regelmäßigkeit des Betriebes und 
die völlige Vermeidung jeder Gefahr einer Verftopfung in den Kuhlapparaten. 
Ein Injector ftatt der Dampfpumpe zur Hervorbringung bes Vacuums war 
verfucht worden, hatte ſich aber nicht bewährt. Die ganze Einrichtung ift in 
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Big. 109 ſchematiſch gezeichnet; es bedeutet Hier a die Theerblafe, d das Kühle 
rohr, c den Anthracenölfefjel mit Dom, Bacuummeter, Dampfrohr zc., d die 
Luftpumpe. 

Weſentliche Berbefferungen in dem Verfahren der Vacuumdeſtillation ver- 
danken wir Krey, dem derzeitigen Director der Riebed’fchen Montanwerke 
in Webau bei Weißenfels, welcher namentlich, durch Einführung der fogenannten 
Birne bie Apparatur dermaßen vervollfommnet Hat, daß eine fractionirte Ab- 
nahme der Deftillate ohne Unterbrechung des Vacuums ermöglicht iſt. Wir 
geben in Nachſtehendem an der Hand der Abbildung (Fig. 110) eine Beſchrei⸗ 
bung der Einrichtung, wie fie Heute faft durchweg angewandt wird. Am Aus- 
gange des Kühlers a ift die gußeiferne Birne b angeflanfcht, die hier ohne 

Big. 110. 


Dedel gezeichnet ift. Der legtere ift in den gefalzten Rand der Birne genau 
eingefchlifien und befigt oben und an den beiden Seiten Schaugläfer aus Hart⸗ 
glas, um den Gang der Deftillation beobachten zu können. Mit der Birne b 
durch Schrauben verbunden ift der Dreimeghahn c, welcher durch die zwei⸗ 
zölligen Krimmer f und f’ mit den Recipienten d und d’ communicirt. Diefe 
letzteren befigen je zwei Schaugläfer e und e’, durch Gegenflanſch an die ab» 
geichliffene Fläche angedrüdt, an der inneren Seite mit Asbeſtpappe abgedichtet 
und an der äußeren Seite mit Gummi unterlegt, um fie gegen den Drud des 
Flanſches zu ſchutzen. Die Necipienten find ferner noch mit je einem Vacuum⸗ 
meter nn’, Rufthähnen mm’ und Ablaßhähnen ;h’ und gg’ verfehen und befigen 
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jeitlih em Einfteigloch fir die Keinigung und Revifion. Mit der Luftpumpe 
ftehen fie durd) die an die Hähne o und 0’ anfcjließende, gabelfürmige Rohr⸗ 
leitung 9 in birecter Verbindung. Am Kühler bemerkt man ferner die Dampf⸗ 
leitung r, die Wafferleitung s und das Kühlwaſſerabflußrohr q. 

Der Betrieb mit der bejchriebenen Apparatur geftaltet fich nun folgender: 
maßen. Während der Vorlauf» und LXeichtölperiode wird auf die Birne b 
ftatt des Dedels mit Schaugläfern eine einfache Glasglode aufgefett, un Ver⸗ 
fuft an Rohbenzol möglichft zu vermeiden. Sobald die Blaſe in die Kreoſotöl⸗ 
periobde ‚tritt, wird die Luftpumpe in Thätigkeit gefett, die Vorlage dur Um⸗ 
ftellen bes Dreimeghahns gewechjelt und die gußeijerne Haube auf die Birne 
lutirt. Man läßt das Bacuum nun durch denjenigen Recipienten wirken, in 
welchen das Deftillat einfließt, während man den Hahn nad) dem zweiten 
Recipienten abſchließt. Inzwiſchen entleert man den gefüllten Necipienten 
nad) dem Deffnen eines der Hähne m und m’ und g oder g’ durd) die Rohr⸗ 
leitung i nad) dem Borlaufrejervoir, welches in einen Keller untergebracht ift. 
Das Ammoniakwafler hat man fchon vorher durch die Rohrſtutzen Z oder 2’ 
abgezogen. Iſt der im Gebrauch befindliche Recipient gefüllt oder will man 
nad) dem an den Schaugläfern erfichtlichen Stande der Flüſſigkeit eine neue 
Fraction auffangen, fo evacuirt man ſchon vorher gleichzeitig den leeren Reci⸗ 
pienten und ftellt nad) genügendem Vacuum mit rafchem Griff den Dreiweg- 
bahn c um. Das im gefüllten Recipienten befindliche Del läuft nad) Ver⸗ 
fchließen des Luftfauges und Deffnen des Lufteintrittshahns durch die Hähne A 
oder A’ und die Rohrleitung inach einem im Boden befindlichen Montejus, 
um von bier aus nad dem Sammelrefervoir gedrückt zu werden. In gleicher 
Weife wird die Arbeit fortgefegt, bis die Blaſe abgetrieben ift. 

Um während der Deftillation das Ziehen von Proben zu umgehen, deftillirt 
man in der Negel eine Blafe ohne Anwendung des Vacuums ab, beftimmt 
dabei die Volumina der einzelnen Fractionen und richtet fich für die Folge bei 
der Bacuumbeftillation nad) den gefundenen Mengenverhältnifien. Dies hat 
ſich als zuverläffiger erwiefen, als die Einſchaltung einer befonderen Vorrichtung 
zur Probeentnahme zwiſchen Kühler und Birne, welche viele Hähne erfordert, 
wodurd leicht Undichtheiten und Störungen im Vacuum herbeigeführt werben. 
Hat man das gewünſchte Duantum Del abgezogen, fo zieht man das Feuer, 
welches man bereits im legten Stadium der Deftillation nicht mehr gefchürt 
hat, ſchaltet die Luftpumpe aus und läßt durch die Necipienten langjam Luft 
in die Blafe eintreten. 

Die günftige Wirkung des Vacuums bei der. Deftillation des Steintohlen- 
theers beichränft fich nicht allein auf die Eriparniß an Zeit und Brennmaterial, 
fowie die Schonung der Blafen; aud) die Onalität der Deftillate wird davon 
ſehr vortheilhaft beeinflußt, indem eine viel volllommenere Fractionirung erzielt, 
und dadurd die Ausbeute, namentlic) an Anthracen, nicht unmwefentlich erhöht 
wird. Kiffel!) glaubt zwar, daß die Bacuumbeftillation bei der Verarbeitung 
des Steinlohlentheers ſich nicht als zwedmäßig erwiefen habe, beſonders auch, 


I) Zeitichr. F. angem. Chem. 1898, ©. 61. 
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da ein Kettenrührwerk erforderlich fei, und zieht daher die Deftillation unter 
Mitwirkung überhigten Dampfes in den legten Stadien vor. ‘Dagegen arbeiten 
befanntermaßen gerade die größten Scheerbeftillationen im Bacuum ohne 
gleichzeitige Anwendung eines mechanischen Rührmerkes. Nichts fteht aber der 
gleichzeitigen Verwendung von Dampf und Vacuum im Wege, ein Verfahren, 
das gerade von den größten Theerdeftillationen?) mit Vortheil gelibt wird. 

Die erfte Einführung des Vacuums bei ber Theerdeftillation fcheint Herrn 
©. B. Boulton zuzulommen. Folgende Befchreibung feines Apparates ent» 
nehmen wir einem amtlichen Berichte von Dr. Ballard an den Local Govern- 
ment Board (für 1878 und 1879, ©. 142 ff.). „Die volllommenfte Ein⸗ 
richtung zur Verhütung jeder Beläftigung durch Safe und Dämpfe fand ich in 
der Fabrik von Burt, Boulton & Haymood zu Silvertorwn, Victoria Docks. 
Aus jedem Kühlapparat gehen die condenfirten und nicht condenfirten Stoffe in 
eine Dorlage mit einer Deffnung in der Oberfeite, welche während der Arbeit 
mittelft eines genau aufgefchliffenen Dedels feit verfchloffen wird. Aus der Vor⸗ 
lage zieht man die condenfirte Flüffigfeit von unten in die Vorrathsgefäße ab, 
während die nicht condenfirten Safe und Dämpfe oben durch einen, von einer 
befonderen Heinen Dampfmaſchine getriebenen, Exhauſtor abgefogen werden. 
Die Safe und Dämpfe von allen Vorlagen zufammen gehen durd) ein Haupt- 
rohr in zwei Wafchgefäße, von denen das erfte nach dem Princip einer Woulff’- 
chen Flaſche eingerichtet ift. In diefen beiden findet eine weitere Condenſation 
bis zu gewiflem Grade ftatt. Die Gafe und Dämpfe paffiren nun den Er- 
bauftor und gehen dann in einen dritten Wafcher von der Form eines Dampf⸗ 
feflel8, wo fie wiederum mehrere Fuß durch und über Wafler zu dem Aus- 
führungsrohre ftreichen, das fie durch ein euer leitet, in den: der Reſt verbrannt 
wird. Diefe Abfaugungsvorrichtung hat den weiteren Nuten, daß dadurch ber 
Abzug der Deftillationsproducte aus der Blafe befördert wird, und daß aus 
diefer die übelriechenden Safe entfernt werden, welche fonft während bes 
Füllens mit frifchem Theer in die Luft entweichen würden. Ein anderer Vor⸗ 
theil ift der, daß die fchwefelammoniumhaltigen Waſſerdämpfe, welche die 
Naphta begleiten und früher verloren gingen, jest condenfirt und zur Ger 
winnung von Ammoniaffalz benugt werben. Auch findet eine Vermehrung 
des Benzols ftatt in Folge der größeren Sorgfalt, mit der die leichten 
Dämpfe behandelt werden. Endlich wird durd) die Anwendung ber Luftpumpe 
und der gefchlofjenen Vorlagen die Dauer ber Deftillation ſehr erheblich ab» 
gekürzt.“ 


Ein ziemlich complicirter Apparat zur Deftillation von (alloholifchen) 
Flitffigkeiten in einem Bacuum ift von H. Gallard conftruirt worden (D. RP. 
Nr. 17972). 


Ablaffen des Bed. 


Wenn man nad) der alten Weife arbeitet, fo muß man bis zu Ende und 
zwar recht fcharf feuern; ſobald man bie Operation beendet glaubt, öffnet man 


1) Vergl. Widnmann, Yourn. f. Gasbel. 1891, ©. 494. 
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die Feuerthür, zieht die glühenden Kohlen aus, und bald darauf hört aud die 
Deftillation auf. Dan kann das Pech danıı aber nicht ſofort ablaufen laſſen, 
theils weil die Gefahr feiner Entzündung dann noch zu groß wäre, theild weil 
zu viel Hige in der Blafe und dem fie umgebenden Mauerwerk aufgefpeichert 
ift und die Blafe durch Ausleeren bes Pechs bei diefer Temperatur fehr ſtark 
leiden würde. Man muß aljo jedenfall® einige Zeit warten, ehe man das Pech 
mit ben fpäter zu befchreibenden Borfichtsmaßregeln auslaufen läßt; je nach der 
Größe der Blafen 2c. zwei, ſechs, jelbft biß zwölf Stunden. Nach dem Ab- 
laufen des Pechs muß man dann auch wieder mehrere Stunden warten, ehe 
man den Falten Theer in bie Heiße Blaſe einpumpt, damit letztere nicht 
dur) die plögliche Abkühlung und Zuſammenziehung Riſſe, namentlih an 
den Nietſtellen, bekommt. Es fcheint auf den erften Blid am pafiendften, 
von vornherein mit dem Ablafien des Pechs länger zu warten, wobei auch die 
Entzündungsgefahr des letteren geringer wäre; aber es ift viel wichtiger, daß 
das Pech beim Ablafien noch volllommen bünnflüffig fei, um möglichft voll- 
ftändig aus der Blafe auszufließen. ‘Der Ablaßhahn muß auch dem entiprechend 
angebracht fein. Alles Pech, das auf dem Boden der Blafe zuritdhleibt, wird 
dur) die im Mauerwerk zurüdgebliebene Hige noch härter gemacht, bis zu 
eigentlihem Koks, welcher den Boden ber Blafe als fchlecht wärmeleitende 
Schicht bedeckt, fid) nicht mehr im frifchen Theer auflöft und ein baldiges Ber- 
brennen des Bodens herbeiführen witrde, wenn man ihn nicht von Zeit zu 
Zeit mechaniſch heraushiebe, wie den Keffelftein aus Dampfkeſſeln. Dies ift 
bei den gewöhnlichen engliichen Blaſen oft ſchon nach der dritten oder vierten 
Deftillation erforderlich, bei richtiger Anbringung des Hahnes, Schutzgewölbe 
über dem euerrofte und zwölfftindigem Warten jedoch nur alle Monat einmal. 

Die Behandlung der Blafen in Betreff des Ablaſſens des Pech wird 
durch die Anwendung von Waſſerdampf im fpäteren Stadium der Deftillation 
fehr erleichtert, und dies ift einer der wichtigſten Gründe für Einführung diefes 
Verfahrens. Uber die Sache geftaltet fich noch einfacher, wenn man das Ped 
in der Blafe weich) macht, ehe man es abläßt. In diefem alle führt man 
zunächit die Deftillation fo weit, daß ber Ruckſtand, wenn man ihn auslaufen 
und erftarren ließe, hartes Pech geben würde. Statt dies zu thun, pumpt man 
aber Schweröl oder das von Anthracen ablaufende Del (ſ. Cap. 7) in die das 
flüffige Pech enthaltende Blaſe ein, und erzeugt auf diefem Wege Mifchungen 
von jedem beliebigen Grade ber Weichheit, felbft folche, die bei gewöhnlicher 
Temperatur flüfftg find und als „präparirter“ oder „raffinirter ‘Theer“ ber 
zeichnet werden. Die Miſchung bes flüffigen Pechs und der eingepumpten 
Dele findet ohne Anwendung befonderer Mittel ftatt, wird aber natürlich durch 
mechaniſches Umrühren befördert, wozu ja die in Fig. 106 und 107 (S.356) 
gezeigten ſchottiſchen Blaſen beſonders beftimmt find. 

Wo man das Ped) in den Blafen felbft weicd macht, tritt kein Berftopfen 
des Ablaßhahns und keine Entzlindung des Pechs an der Luft beim Auslaufen 
ein, und Kruften von Koks wurden fid) wohl jelbft dann nicht in bedeutendem 
Maße am Boden feftjegen, wenn man nicht, wie das jetzt allgemein gefchieht, 
Dampf anwendete. 
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Man kann auch einen Ablaßhahn ganz erjparen, indem man das Pech 
nad) Beendigung der Deftillation nnd nachdem man, wie dies auch fonft immer 
gefchieht, gewartet hat, bis das Mauerwerk ſich etwas abgekühlt hat, vermittelft 
Dampfdrud durch ein Steigrohr oben aus der Blafe herausdrückt. 

Nadı Brönner (Privatmitth.) fol dieſes Verfahren ſich fehr gut bewährt 
haben, doch darf man das Abdrückrohr nicht unter 8cm weit machen, muß es 
fentrecht bi8 zum höchften Punkte auffteigen und dann in einem fanften Bogen 
abfallen Iaffen, muß e8 vor dem Abdrücken durch Dampf erwärmen und diefen 
ganz troden anwenden. Man Tann dann das Bed, nad) einer beliebig ent- 
legenen Stelle hindrüden, und kann au), werm man fonft will, Blaſen mit 
nad) auswärts gebogenem Boden anwenden. - Bei diefer Art des Abdrückens 
wird eine Gefahr der Entziindung des Pechs in der Pechlammer kaum eriftiren, 
doch find damit nach unferen Erfahrungen fo viel Unannehmlichkeiten durch 
Berftopfen der Rohre (namentlich im Winter) verknüpft, daß vor ber Ans 
° wendung diefed Verfahrens nur gewarnt werden kann. Brönner hat jeden- 
falls jeiner Zeit nur auf ganz weiches Pech deftillirt, da8 er auf Ruß weiter 
verarbeitete; bei der heute ithlichen Verarbeitung des Steinkohlentheers ift das 
Pech zum Abdrücken nicht geeignet, ganz abgejehen davon, daß die Rohrleitung 
felbft bei ſtarkem Gefälle nie ganz leer läuft und daher ftetS vor dem Gebrauche 
ausgebrannt werden muß. 

In einigen fchottifchen Fabriken wird das weiche Ped aus der Blaſe von 
oben her ausgepumpt, ohne e8 mit der Luft in Berührung zu bringen, und 
mittelft eines eifernen Rohres in die Mifchmühle geführt, wo e8 zur Afphalte 
fabrifation gebraucht werben fol. Wenn diefes Rohr Hinreichenden Fall hat, 
braucht e8 faum gereinigt zu werben. 

Das Auslaffen des Pechs ift alfo eine ganz einfache Arbeit, wenn man 
weiches Pech macht. Hierbei ift nämlich einerjeits die Temperatur nicht fo 
hoch, daß dafjelbe an der Luft viele Dämpfe ausſtieße und leicht Teuer fangen 
könnte; andererfeit8 verftopft fi) der Ablaßhahn der Theerblafe nicht jo Leicht. 
Ganz anders ift e8 dagegen, wo man, wie häufig in England und Frankreich, 
das harte Pech jelbit aus der Blaſe abläßt. Hier muß man nicht nur, wie 
ſchon S. 862 bemerkt, das flüffige Pech einige Zeit lang in der Blaſe felbft 
etwas abfühlen laffen, ſondern muß es auch durch ein geſchloſſenes Rohr zunächſt 
in einen von ber Luft abgeichlofienen Behälter einlaufen laſſen, bis es foweit 
abgekühlt ift, daß e8 feine Dämpfe mehr ausftößt und fi) an der Luft nicht 
mehr entzündet; erft dann kann man es zum völligen Erſtarren in die offenen 
Pechgruben ablaſſen. Hier follte jedenfall der Hahn der Theerblafe mit einem 
Heinigungsflanfch und mit emer Vorrichtung zum Erhiten verfehen fein, um 
das ſchließlich darin feftfigende Pech) auszufchmelzen. Man thut dies am beften 
am Ende jeder Operation, ehe die Blafe von Neuem gefüllt wird; es gefcjieht 
dann mit viel weniger Gefahr, ald wenn man wartet, bi8 man da8 Pech ab» 
laffen will. Im diefer Beziehung ift fchon die in unferer Fig. 112 (©. 366) 
angedentete Einrichtung empfehlenswerth.” Der Hahn Liegt in einer Nifche der 
Blaſeneinmauerung, zu deren beiden Seiten, nur durch ganz diinne Mauern 
davon getrennt, die Feuerzüge verlaufen. Sollte ihn dieſes noch nicht warm 
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genug halten, jo macht man in der Nifche felbft ein Feines Feuer von Holz 
um den Hahn herum, oder man füllt fie mit Sand und erhigt diefen durch ein 
kleines Feuer. Zuweilen umwindet man auch den Hahn mit einem Dampf⸗ 
rohre; doch ift deſſen Hitze oft nicht ausreichend, um hartes Beh zu ſchmelzen, 
nur allenfalls hinreichend, um es zu erweichen. Unter allen Umftäuden muß 
der Ablaßhahn auf einer von benachbarten Feuerſtellen freien Seite liegen, 
damit die beim Ablaſſen herausdringenden Dämpfe nicht Teuer fangen können. 

Der Ablaßhahn führt durch ein Kurzes Abfallrohr in eine eiferne oder 
gemauerte, mit Eifenblech bedeckte Rinne, durch welche das Pech in eine Kammer 
zur vorläufigen Abkühlung läuft. Es ift befier, eine Rinne als eine Röhre 
hierfür zu nehmen, e8 müßte denn die Bechlammer in unmittelbarer Nähe der 
Blaſe ftehen, weil hier fchon leicht ein Exftarren eintritt, was bei einer Rinne 
weniger ſchadet. Man überfchüttet den ‘Dedel derjelben mit Erde, um bie 
Luft beffer abzuhalten und Abkühlung zu vermeiden, muß übrigens trogbem öfters 
das darin ſich feitfegende Pech; loshauen. Wenn man bie Xuft hier nicht gut ab» 
hält, fo kann fi) das Pech beim Ablaffen leicht entzünden, und die Entzündung 
pflanzt ſich leicht nach der Pechkammer fort, wo dann eine Erplofion faft ficher 
die Folge ift. Die Rinne muß genügenden Fall befigen und foll keine ſcharfen 
Biegungen machen. 

In der Pechkammer foll das Ped fo lange (4, 5, jelbft 12 Stunden) 
bleiben, bi8 e8 feine Dämpfe mehr entwidelt und ohne alle Gefahr an die freie 
Luft gelaffen werden kann; dies ift nicht möglich, ohne daß es ſchon etwas zähe 
wird, weshalb ftet8 etwas in der Kammer zurüdhleibt und von Zeit zu Zeit 
mit der Pickhaue entfernt werden muß. Die Kammer wirb entweder von 
Mauerwerk mit Ziegelboden und gewölbter Dede, oder in beliebiger Geſtalt 
aus Eiſenblech gemacht, 3. B. aus einem alten Dampfkeſſel. Eine gemauerte 
Pechlammer fir zwei Blafen à 22t Inhalt hatte im Lichten 6,6 m Nänge, 
2,1m Breite und 2,4 m Höhe bis zum Gewölbeſcheitel; aber fie find oft viel 
größer. In den beiden Stirnfeiten find Einfahrlöcher von 0,9 m im Ouadrat, 
verfchloffen durch Eifenbleche und mit Lehm verftrichen. An einer Stirnfeite 
mündet die Pechrinne ein, an der entgegengefegten Seite befindet fich dicht über 
dem Boden ein durch Lehm oder durch eine Eifenftange verjchloffenes Stich⸗ 
loch, von welchem offene Rinnen nach den verjchiedenen Pechgruben führen. 

Eiferne Pechkammern find entweder kaften- ober fejlel- (malzen-) förmig; 
fie find theurer und leiden mehr durd) das Aushauen, fühlen aber weit fchneller. 
Auf letzteres kommt es freilich nicht fo ſehr an, ba doch jedenfalls die Abkühlung 
erfolgt, ehe die Kammer fir eine neue Charge gebraucht wird. In der That 
wirken eiferne Kühler manchmal zu ſtark und laſſen das Pech zu ſchnell er⸗ 
ftarren, jo daß man fie zuweilen mit einer Teuerung verjehen hat, was aber 
ein Verkoken des Pechs verurfachen kann. 

Wo man das Pech in der Pechkammer durch Zuſatz von Schweröl weich 
macht, wird man natürlic, faum durch, Erſtarren defielben beläftigt. 

Je länger da8 Pech in ber Pechkammer bleibt, defto weniger itbelriechenbe 
Safe giebt es fpäter aus. Wenn feine Temperatur beim Auslaufen 120° 
nicht überſteigt, wird man kaum eine ſolche Beläftigung finden. Man hat 
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dann auch den Vortheil, daß die öligen Dämpfe, welche den üblen Geruch ver⸗ 
breiten, von dem Pech wieder abjorbirt werden und e8 weicher, das heißt werth⸗ 
voller, machen. Aber um fo länger das Pech in der Pechkammer bleibt, deſto 
dicker wird es; wenn man zu lange wartet, verftopft fich das Auslaßrohr, in 
welchen Falle e8 die Arbeiter meift mit einem glühenden Eiſen aufthauen. 
Diefer Kunftgriff führt gelegentlich zu einem Brande und kann ganz weg- 
gelaffen werden, wenn man das Auslaßrohr mit einem Dampf gig. 111. 
mantel umgiebt. 4 

Die Pechkammer muß in der Decke ein Luftloch zum 
Entweichen der Gaſe haben, das man meiſt ganz offen läßt, 
befler aber in einem ſchief anfteigenden Rohre zum Kamine 
führt, fo daß die fid) condenfirende Flüſſigkeit zurücklaufen 
kann; oder aber man läßt es etwa 2,5 cm tief in ein mit Waſſer oder beſſer 
mit Theer gefülltes Gefäß eintauchen. 

Ein für dickflüſſige Subſtanzen ſich eignender Ablaßhahn iſt durch Fig. 111 
veranſchaulicht. 

E. Lennard (Engl. Pat. Nr. 4547, 1883) bringt in der (eiſernen) 
Pechkammer eine Anzahl von ſchmiedeeiſernen Röhren an, durch welche kalter 
Theer gepumpt wird, der ſich vorwärmt, indem er das Pech abkühlt; oder er 
bringt andere Einrichtungen für dieſen Zweck in der Pechkammer an. 

Bisweilen wird feine Pechkammer angewendet, und das Pech fo lange in 
der Blafe abkühlen gelafien, daß man es gleich) in die offenen Gruben laufen 
laſſen kann. Bei hartem Bed) ift diefes Verfahren jedenfalls nicht räthlich; 
man muß die Blaſen viel länger feiern laſſen, und muß ſie nach jeder Opera⸗ 
tion befahren und durch Handarbeit reinigen. 





Der letzte Theil des ganzen Apparates ſind die Pechgruben, welche gerade 
vor der Pechkammer liegen und mit derſelben durch einen ſtark fallenden und 
mit beweglichen Deckeln verſehenen Canal aus Stein oder Eiſen verbunden 
find. Sie haben ein ganz horizontales Ziegelpflaſter und 0,5 m hohe Seiten⸗ 
mauern, fonft ganz beliebige, dem Terrain anzupafiende Geftalt und hin- 
reichenden Flächenraum, damit das Pech fie nie mehr als 0,3 m Hoch zu füllen 
braucht. Es müſſen ihrer mindeftens zwei vorhanden fein, um fich ihrer ab» 
wechſelnd zu bedienen, jo daß immer in einer derſelben das Pech völlig erfalten 
und feft werden kann. Im heißen Sommer befördert man dies wohl durch 
Auffprigen von Waſſer. Es ift zwedmäßig, den Boden der Pechgruben vor 
dem Gebrauche mit Kalk zu tünchen, damit er recht eben wird ımd das Pech 
fi) fpäter leicht loslöäſt. Hartes Pech wird fo fpröde, daß es fich fehr leicht mit 
einer Spithaue in großen Schollen aufbauen und fo entfernen läßt. Der 
dabei unvermeidlich entftehende Staub hat eine ftark entzündende Wirkung auf 
die Augen, und es ift daher den Arbeitern anzurathen, diejelben während des 
Aufhauens mit Flor zu verbinden oder durch Schugbrillen zu ſchützen; auch 
verrichtet man die Arbeit lieber bei Nacht als bei Sonnenliht. Im Sommer 
it fie natürlich noch viel unangenehmer als im Winter. 

Watſon Smith macht darauf aufmerkſam, daß die Pechgruben fo eins 
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gerichtet werden müſſen, daß keine Regenwaſſerlachen darin ſtehen bleiben, weil 
ſonſt das einlaufende Pech beim Erſtarren porös und dadurch ſchwerer ver⸗ 
kduflich wird. 

In einigen Fabriken find die Pechgruben ganz mit Holzdeckeln verfehen, 
oder in einen Schuppen ans galvanifirtem Eiſen mit beweglichen Läden ein» 
gefchlofien, um Geruch zu vermeiden. 

In ganz Heinen Fabriken find manchmal gar keine Bechgruben vorhanden, 
fondern das Pech wird aus der Pechkammer in Täffer und dergl. gefchöpft 
oder gepumpt. Im diefem alle kommen zuweilen Explofionen vor, wenn 
man das Pech) aus der Blaſe einlaufen läßt, gerade nachdem die Pechlammer 
durch Aushauen von dem erftarrten Pech) gereinigt worden ift !); augenfcheinlich 
deshalb, weil durch legteres die Pechlammer mit frifcher Luft gefüllt worben 
ift, welche die von dem heißen flüffigen Pech auffteigenden Dämpfe zur Ente 
zündung bringt. 

Andere fchreiben ſolche Explofionen den feinen, in der Luft ſchwebenden 
Pech« und Kohlentheilchen zu; aber dieſe für ſich würden wohl ohne bie gleich⸗ 
zeitig vorhandenen Dämpfe kaum gefährlich fein. Wenn man die Sammer 
nad jeder Operation mit trodenem Dampf ausblafen würde, fo kämen ficher 
feine Erplofionen vor. 

Statt der eben beichriebenen einfachen Kühlkammer fur Pech iſt in der 
Pariſer Gasanſtalt eine beſondere von Regnault angegebene Einrichtung 
getroffen, welche auch in der Fabrik zu Beckton bei London fungirt und in 
Fig. 112 veranſchaulicht iſt. 

Das Pech fließt aus der Blaſe durch den Hahn a und ein mit Reinigungs⸗ 
ftugen b verfehenes Rohr in den Eifentaften c, in welchem es fünf bis ſechs 
Stunden bleibt und fi) etwa auf 200° abkühlt, aus dieſem durch den Hahn 
d und das Rohr e in ein halb in der Erde ftehendes Eijenblechgefäß , etwa 
2m breit, 10m lang und 3m hoch, welches das Pech einer ganzen Anzahl 
von Blafen aufnimmt. Seiner ganzen Länge entlang läuft eine gemauerte, 
1,5 m tiefe Grube A, mit f durch Löcher g am Boden commwmicirend. Ein 
Eifenblech i verhindert, daß das von f herüberkommende, jegt etwa 120° 
warme Pech fofort an die Dberfläche fteigt; es kann vielmehr nur an dem 
Rande von 5 vorbeigehen. Das Pech in / und A bleibt von einer Operation 
zur anderen flüffig, da es durch den Erdboden vor zu fchneller Abkühlung 
geſchützt iſt. Auf der Oberfläche von # bildet fich jedoch eine feite, noch immer 
elaftifche rufte, was man nöthigenfalls durch Auffprigen von Waffer befördert. 
Wenn nun neues, ganz heißes Bed, von a abgelaflen wird, fo fließt biejes in f 
auf die Oberfläche des ſchon großentheils erfalteten, aber noch immer flüffigen 
Pechs von der letzten Operation und drängt dieſes durch g nad) A, deſſen 
eigener, wieberum etwas Tälterer Inhalt bei i vorbei auffteigt und unter der 
feften Krufte bei % in die offenen Gruben 2 einfließt, um bort in 8 bis 10 
Tagen ganz zu erftarren. Das ganz heiße Pech in f hat inzwifchen Zeit, ſich 
abzufühlen; die von ihm und in c auffteigenden Dämpfe, welche durch das 
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Rohr m commumniciren, werden an den durch die Luft gefühlten Eifenwandungen 
condenfirt oder einfach von dem flüffigen Pech wieder abforbir. Das in ein 
mit Theer gefiilltes Gefäß tauchende Rohr n dient zum Entweichen der Luft 
beim Einlaufen des Pechs und zugleich als eine Art Sicherheitsventil. Außer⸗ 
dem aber trägt (in London) f nod) auf feinem im Dedel angebraditen Mann⸗ 
Ioche einen loſe aufliegenden, nur mit Scott's Cement verlitteten Dedel, 
welcher ebenfalls die Yunction eines Sicherheitsventils verfieht. Durch diefen 
Apparat wird in der That jebe Beläftigung durch die vom Pech abgegebenen, 
fonft als dide Wolfe fich weithin am Boden verbreitenden Dämpfe, und felbft- 
redend jebe Feuersgefahr jo volllommen verhütet, daß man, während des Ab⸗ 
laſſens daneben ftehend, dafjelbe nur an der Oeffnung % durch das Ausfließen 
des zähen Pechs bemerken kann. Beim bdirecten Ablafien des Pechs würden 
die fchweren, gelben Dämpfe defjelben, welche namentlich die Augenlider ſehr 
reizen, weit und breit Beläftigung hervorbringen, abgejehen von der Gefahr 
ihrer Entzündung. Nad dem amtlichen Bericht von Dr. Ballard (f. oben) 
bringen diefe Dämpfe zumeilen Kopfweh, Schwindel, Uebelfeit und hin und 
wieder Athembeſchwerden hervor, aber ernftliche oder dauernde Nachtheile für 
die Geſundheit ließen fi) nirgends nachweifen. 

Es braucht nicht befonders erwähnt zu werben, daß eine derartige Eins 
rihtung nur dort möglich ift, wo man täglich mindeftens einige Male Pech 
abzulaffen in der Lage ift, alſo in Deftillationen allergrößten Stils. Wo dies 
nicht ber Fall ift, wird das Pech ftarr und unbeweglich geworben fein, bevor 
neue Mengen in den Apparat eingelafjen werden künnen. 

Wie bereits hervorgehoben, ift da8 Aushauen des Pechs aus den Pech« 
gruben keine angenehme Arbeit; fehr erfchiwert wird diefelbe, zumal im Sommer, 
nod) dann, wenn man auf Weichpech arbeitet; aber wo man große Mengen 
von Theer zu bewältigen bat, wird fih bier faum Abhilfe fchaffen laſſen. 
Für Heinere Deftillationen, welche jährlich nicht über 200 000 Ctr. Theer ver- 
arbeiten, empfiehlt es fich dagegen fehr, das Pech in Formen fließen zu laſſen, 
welche nad dem Erftarren aus einander genommen werden können und auf 
diefe Weife gleich das Pech in loſen Blöden liefern. Als ſolche verwendet 
man in der Regel alte Theerfäfler, welche, in der Mitte getrennt, je zwei 
Kübel liefern, aus welden das Pech beim Lodern der Reifen und Dauben 
nad) dem Umftürzen in conifchen Blöcken herausfällt; hier und da befigt man 
auch eiferne, ähnliche Formen, welche vor den Kübeln den Vorzug größerer 
Haltbarkeit befigen. 

J. Bueb (freundliche Privatmittheilung) hat zu dieſem Zwecke eine vor- 
züglich functionirende Vorrichtung conftruirt, welche ſich mit Leichtigkeit durch 
einen einzigen Arbeiter bebienen läßt. Das theilweife erfaltete, aber immer 
noch ziemlich dünnflüffige Pech fließt aus der Pechkammer (alter Dampf: 
keſſel) zunächft in ein Heines Refervoir, das ſich auf einer Drebicheibe befindet 
und nit einer langen, offenen Rinne in Berbindung fteht, welche auf zwei 
Heinen eifernen Karren in balbkreisförmigen Schienen läuft. Die Rinne 
befigt in gewillen Abftänden, welche fi) nad) dem Durchmefier der Bechformen 
richten, durch Holgpflöde verichließbare Deffnungen von etwa zwei Zoll Durch⸗ 
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mefler. In radialer Anordnung unter dieſer Rinne ftehen die Pechformen, 
welche der Reihe nach durch Entfernen ber Holzpflöde gefüllt werden können. 

Eine ähnliche Vorrichtung, die etwas weniger Platz beanſprucht, hat 
H. Köhler mit gleichfalls beftem Erfolge eingeführt. Derfelbe legt längs 
der Pechkammer (alter Dampfkeſſel) eine eiferne Rinne, welche am Boden in 
Entfernungen von je SO cm mit je einem Holzpflock verfchlofiene zweizöllige 
Deffnungen befigt. Senkrecht gegen diefe Rinne und auf drei Schienenreihen 
in Rollen laufend befindet ſich eine zweite, gleichartige Rinne, unter welcher der 
Reihe nad) die Pechkübel aufgeftellt werben. Die Arbeit mit diefer Vor⸗ 
richtung geftaltet fich fo, daß man zunädft die Laufrinne unter die üußerfte 
Deffnung der feftftehenden Rinne fchiebt, und unter ihr die nöthigen Kübel 
aufftellt. Sind diefe gefüllt, fo wird die Rinne um eine Deffnung weiter 
geſchoben und fo fort, bis alle Kübelreihen gefüllt find. 

Die Kübel werben hergeftellt aus alten Petroleumbarrels, welche zum 
Theertransport gedient haben und dafür nicht mehr verwendbar find. Jeder 
Kübel nimmt etwa 75 bis 8Okg Pech auf, fo daß man auf eine Blaſe von 
15000 kg Theerfüllung 12 Reihen von je 10 Kübel gebraucht. Bei ber 
erften Verwendung ſchäumt da8 Pech leicht in dieſen Kübeln in Folge ber 
Teuchtigkeit, welche das Holz aus dem Rohtheer aufgenommen hat; ſpäter 
laſſen fich diefelben ganz glatt bi8 zum Rande füllen. Es ift nicht nöthig, 
diefelben mit Kalk» oder Lehmwaſſer auszuftreichen, da fid) die Dauben nad) 
entfprechender Lockerung der beiden oberen Reifen durch einen leichten Schlag 
mit dem Hammer glatt vom erftarrten Peche trennen. Durch Umftürzen auf 
eine fefte Unterlage fallen die Blöde von felbft heraus. Bei neuer Verwen⸗ 
dung müfien die Reifen natürlich wieder angetrieben werden. 

Es ift unſchwer zu erkennen, worin bie Bortheile dieſes Berfahrens liegen. 
Zum Füllen des Pechs aus 15 000 kg Theer in die Formen haben zwei Dann 
etwa zwei Stunden zu arbeiten und nur wenig länger dauert auch das Aus- 
ichlagen der Formen. Das Pech aber gewinnt man babei in abfolut reinem 
Zuſtande ohne jegliche Verunreinigung und gleich in einer Form, welche bie 
BVerladung in Waggons leicht macht. Dabei wird außerdem das fo Läftige 
Stäuben beim Aushauen aus der Grube faft gänzlich) vermieden.: Ebenfo ift 
es für die Entleerung der Formen beinahe gleichgültig, ob man auf Hartped) 
oder Weichpech arbeitet, voransgefegt, daß man im Sommer das Ausichlagen in 
früher Morgenftunde beforgt. Der Verſchleiß an Pechkübeln ift injofern nicht 
fehr hoch anzufchlagen, ald man zu ihrer Herjtellung nur alte, unbrauchbare 
Theerfäfler verwendet, die fich in jeber Theerbeftillation in genügender Menge 
ergeben und abgängige Kübel immer zum Anheizen der Blaſen pafiende Ber» 
wendung finden, wozu man ja natürlich fonft auch die unbrauchbaren Theerfäſſer 
verwenden witrde. Beim Gebrauche von eifernen, aus zwei durch Scharnier 
verbundenen Theilen und einem abnehmbaren Boden beftehenden Formen ift 
ed unerläßlich, diejelben vor dem Gebrauche mit einem LXehmanftrich zu ver 
fehen, da bad Pech außerordentlich feſt am Eifen haftet. Vortheilhafter ift aber 
ein ganz dünner Ueberzug der Formen mit einem billigen Diineralöl (Paraffinöl 
oder ſchweres Petroldeftillat), in welchem ſich das Pech nicht Loft. 
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Bezüglich des Ablafiens des Pech vermeifen wir ſchließlich noch auf eine 
Tabelle in Alkali Reports Nr. 30 (1893), p. 22 bi$ 29, welche für alle 
englifchen Theerwerke folgende Daten angiebt: Zahl ber Blafen, Größe derjelben 
(zwifchen 2 und 40t Inhalt, die große Mehrzahl 10 bis 12t), Beichaffenheit 
des Pechlühlers, Temperatur, mit der das Pech aus der Blafe in den Kühler 
abläuft (nur in wenigen Fällen angegeben, ſchwankt diefelbe zwiichen 100 bis 
2800 C.), Temperatur, mit der ed au& dem Kühler in die offenen Behälter 
fäuft [ebenfalls nicht fehr oft angegeben, ſchwankt zwifchen faft kalt (?) und 
243° @.], die zur Befeitigung der übelriechenden Dämpfe angewandten Mittel 
[meift Verbrennen der Safe, ziemlich oft Eifenoryd (?)], ſowie jene zur Ers 
zielung eines ausreichenden Zuges (meift Dampfinjectoren, doc, aud) zuweilen 
durch Kamine mit oder ohne Waſſerverſchluß). 


Continuirliche Deſtillation des Theers. 


Verſchiedene Verſuche ſind gemacht worden, um die Deſtillation des 
Theers zu einer continuirlichen Operation zu geſtalten, ſo daß fortwährend 
neuer Theer einfließt und das Pech abfließt. Mallet) läßt den Theer auf 
einem hinreichend langen Bleibade circuliren, fo daß er auf feinen Wege 
fucceffive alle8 leichte und fchwere Del abgiebt und Hinten als Pech abfliekt. 
Die Fractionirung gefchieht dadurch, daß der Theer um Scheidewände herum- 
fließen muß, welche feine Circulation nicht aufhalten, aber die Dämpfe in zwei 
ober drei Kategorien trennen. Nah Knab kommt aber dabei kein ökonomiſcher 
Bortheil heraus. 

Ein Vorſchlag von Vohl) bezwedt ebenfalls Fractionirte Deftillation bei 
conftantem Niveau, namentlich um dem Nachtheile des Zurückhaltens der 
leichten Dele durch die ſchweren zu begegnen. Hierzu dient der in Fig. 113 
verdeutlichte Apparat. A und B find gußeiferne Deftillationsfeflel, C Zufluß- 
rohr, 75 bis 100mm in die Flüffigkeit eintauchen. DD Mannlochbedel. 
E Abzugs⸗ reſp. Steigrohr für die in A fid) entwidelnden Dämpfe, wodurch 
fie nad) B geführt werben; F’ ebenfo für die von B nad) dem Separator G 
übertretenden Dämpfe; H Abzugsrohr flir die ſchweren Dele, in Verbindung 
mit einer Kühlichlange ftehend; I Abzugsrohr für die Leichteften Dele, ebenfalls 
mit einem Kühlapparat in Verbindung; A Berbindungsrohr zwifchen beiden 
Kefleln, mit dem eingefchraubten Hahn U, den man durch die Handhabe Z 
öffnen kann, um bie Flitffigkeit von B nad) A abzulafien. m und % find 
Schwimmer, wovon m fo angelegt ift, daß beim Steigen ber Flüffigkeit in A 
über das Niveau a derjelbe durch eine Hebelvorrichtung den Zuflußhahn für 
das Rohr C ſchließt;  ift mit einem loſen Ventilſchluß angelegt, der ſich bei 
zu hohem Niveau öffne. O Ablaßhahn fr die fchweren Delrüdftände in A. 
P Feuerung mit der Schüröffnung 9. Soll der Apparat in Thätigleit geſetzt 
werben, jo wird A durch C bis a gefüllt, der Inhalt zum Sieden gebracht 
und dann ein bünner continuirlicher Strahl durch C zufließen gelafien. Bis 


1) Sirard & Delaire, Derivss p. 11. — ) Dingl. Journ, 177, 183. 
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A in ſtarkem Deftilliven begriffen ift, hält. man die Flamme durch einen 
Schieber von B ab und läßt fie durch einen anderen Canal direct in ben 
Schornftein gehen. Inzwiſchen werben B und C ſich ſtart erwärmen und 
durch H wird ein beftändiger Oelſtrahl abdeſtilliren. Nun wird durch Deffnung 
des Schieber das Feuer von P auch unter B weggeführt. Man erhält nun 
durch I leichtere und durch ZI fehmerere Dele; in B bleiben fehr ſchwere Dele 
zurüd. Wenn m den Zufluß ſchließt, muß das Feuer verftärkt werden. Auch 
wenn da8 Ventil n in B ſich Hebt, ift dies ein Zeichen von zu ſchwachem Feuer, 
welches eine zu ſtarle Condenfation in B verurfacht, ober aber der Schieber, 
welcher die Feuerung von B abhielt, iſt zu fpät gezogen worden. Iſt A ab» 
getrieben, was man jehr bald durch die Erfahrung lernt, fo wird das Feuer 


mit naffer Aſche gedeckt und der Ruckſtand in A durch einen Nefrigerator, bes 
ſtehend aus einem im Waſſer liegenden Röhrenſyſteme von Gußeifen, in ein 
feſt zugebedtes eifernes Gefäß abgelafien. Dann läßt man den Inhalt von 
B durch K und U nad} A fließen, erſetzt das Fehlende bis zur Linie @ durch 
Zufluß bei C, fchließt durch den Schieber das Feuer von B ab und beginnt 
von Neuem wie vorher. Ein folcher Apparat (gebaut von Thiriart & Co. 
in Cöfn) fol in 12 Stunden 1'/, Tonnen fertiges Photogen liefern, und zwar 
bei richtiger Behandlung der Vraunfohlenrohöle oder des Petroleums fofort 
fertiges Brennöl ergeben. Hierfür war auch der Apparat von Vohl zunächft 
beftimmt, doch glaubte er, daß man ihn auch zur Deftillation der Steinkohlen« 
theeröfe mit großem Vortheile verwenden und faft die boppelte Ausbeute an 
baſenbildenden Kohlenwaſſerſtoffen dadurch erzielen könne. Der Apparat ift 
nirgends, auch nicht in ber Braunfohlentheer-Induftrie, im Gebraud). 
21* 
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N. M. Henderfon (E:P.Nr. 540, 1883) hat einen Ähnlichen Apparat 
conftruirt, welcher drei horizontale Eylinder von etwa 2m Durchmeſſer und 
2,7 m Länge umfaßt. 

Achnliches bezweden aud) die Patente von H. Ellifon und E. Davis 
(Engl. Bat. Nr. 13929 von 1886) und Mar Böhmu. Co. (D. R.-P. 
Nr. 60 747), welche wir bereits weiter vorn beiprochen haben. 

Zur continuirlichen Deftillation hat auch Lennard (D. R⸗P. Nr. 50152, 
1889) !) einen Apparat conftruirt, der durch die folgenden beiden Beichnungen 


Fig. 114. 





(Fig. 114 u. 115) ſchematiſch wiebergegeben wird. Er beiteht der Haupt⸗ 
fache nad) in einem Oelbade B, in weldyes das in beliebig viele Abtheilungen c 


Big. 115. — 





getheilte Deſtillirgefäß C theilweiſe eintaucht. Der Boden dieſer Abtheilungen 
iſt, wie aus Fig. 114 erſichtlich, treppenartig verſetzt, ſo daß derjenige 
der folgenden Abtheilung ſtets tiefer liegt, als derjenige der vorhergehenden. 
Die Ein⸗ und Austrittsöffnungen für den Theer von einer Kammer zur anderen 
liegen auf entgegengeſetzten Seiten ber einzelnen Abtheilungen und entſprechend 
der Lage diefer Deffnungen ift der Boden geneigt, aljo von der Ein⸗ zur Aus⸗ 
trittööffnung... Der Theer wird auf diefe Weife gezwungen, einen ferpentinartigen 


2) Chem.-Big. 1890, ©. 138. 
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Weg durch die einzelnen Abtheilungen zu nehmen, alfo möglichſt lange in jeder 
einzelnen zu verweilen. 

Eine Dampfleitung D entfenbet in jebe Abtheilung des Deſtillirgefaßes C 
eine Abzweigung d, welche über dem Boden in, ein perforirtes Rohrſyſtem 
mündet. Die dem Einlaßrohr für den Theer (A) zunächſt gelegenen Abthei⸗ 
lungen bejigen am Boden Einfenfungen E, welche durch eine Scheidewanb. e 
(Fig. 115) getheilt find. Auf einer Seite der legteren wird das Dampfrohr d 
mit dem Dampfvertheiler d eingeführt. Der bei A in die erfte Abtheilung 
fließende Theer füllt die Einjenkungen E und tritt durd) die auf der entgegen- 
geſetzten Seite von A liegende Einlaßöffnung zur zweiten Abtheilung und fo 
fort immer ‚der Senkung des Bodens der einzelnen Abtheilungen folgend, bis 
derfelbe durch) die Wirkung der Wärme bes Delbades im Verein mit derjenigen 
des durc das Rohrſyſtem eingetriebenen Dampfes in Pech libergeführt ift, 
welches continuirlich bei F' austritt. 

Bor dem Eintritt in das ‘Deftillivgefäß wird der Theer foweit vorgewärmt, 
daß die Deftillation fofort beginnt. Dies gejchieht zunächft dadurch, daß der⸗ 
felbe vorerft eine, in dem heißen Delbade B liegende Spirale X, dann weiter 
einen Scrubber mit poröſem Geftein und gegenftrömendem Dampf paffirt. 
Die hierbei und bei der Deftillation fich entwidelnden Dämpfe werden durch 
Condenſationsvorrichtungen geführt, als deren Kühlmedium der Theer felbft 
oder auch fchon feine condenfirten Deftillationsproducte dienen; bie letzteren 
unterliegen hierbei jelbft wieder einer Deftillation, wodurch die Trennung der 
einzelnen Theerölfractionen erzielt wird. 

Diefer ſehr complicirte und nicht minder koftfpielige Apparat, in welchem 
Theer aus dem Oelbade abdeftillirt werben ſoll, hat wohl außer in der Fabrif 
des Erfinders nirgends größere Verbreitung gefunden. Nach einem neuer- 
lichen Patent von Lennard (D.R.-P. Nr. 73116, 1891) 1) wird ber in 
üblicher Weife zunächſt als Kühlmittel burc mehrere Condenſatoren gedrlicte 
und hierdurd, vorgewärmte Theer in gefchloffenen, röhrenförmigen Weberhigern 
fo ſtark erhigt, daß er beim Eintritt in einen Scrubber dur einen Dampf: 
from von feinen flüchtigen Beftandtheilen befreit wird. Letztere ſammeln fich 
in den einzelnen, vorher erwähnten Condenfatoren und fließen getrennt in 
verfchiedene Sammelbehälter. Das im Scrubber ſich ausfcheidende Pech wird 
in eine Pechlammer geführt und von da in gewöhnlicher Weife in Pechgruben 
geleitet. Zum Ueberhigen des Theers dienen Defen, im Weſentlichen Sand⸗ 
bäder mit eingelegten Schlangenröhren, die zur befjeren Ausnugung der Wärme 
mit Rippen verjehen find. Die Eondenfatoren find mit röhrenförmigen Auf- 
fagftiiden ausgeftattet, deren Durchgangscanäle gegen einander verjett find. 

Nah Alkali Reports 1894, p. 126 ift das Auftreten beläftigender 
Dämpfe bei diefem Apparate fait ganz aufgehoben. Ueber den pecuniären 
Erfolg laſſe fich ein beſtimmtes Urteil noch nicht abgeben, obwohl viel Arbeit 
und Brennmaterial gejpart werden fol. In der Fabrik von Forbes, Abbot 


1) Chem.-Ztg. 1894, S. 867; Ber. d. dent. chem. Geſ. 1894, Ref. S. 326; 
Wagner’5 Yahresber. 1894, ©. 577. 
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und Lennard in Eaſt⸗Greenwich waren 1895 1) zwei folcher Netortenanlagen 
im Betriebe. In der älteren werden in 24 Stunden 16000, in der neueren 
24000 Gallonen Theer deftillirt. Außerdem war nur noch eine Anlage auf 
dem Continente vorhanden, und eine andere wurde in Schottland gebaut. 
Nach dem 32. und 33. Jahresberichte der Oberinfpection ber chemiſchen 
Fabriken Englands (1895) hat die Lennard-Retorte noch nicht die Anwen» 
dung gefunden, die fie verdient. 

Der Apparat zur umunterbrochenen fractionirten Deftillation von 
A Mafon?) (D. R⸗P. Nr. 66097) ift namentlich, für die Verarbeitung 
von Erböl beftimmt, durfte ſich aber ohne Weiteres zur Theerdeftillation vers 
wenden laſſen. Die aus ziczadjörmigen Rohrkörpern gebildete Retorte 
(&ig. 116) wird aus fo viel einzelnen Theilen oder Kammern abed zufammen» 

Big. 116. 


geſetzt, als die Anzahl ber zu gewinnenden Beftandtheile beträgt; es kann bie 
Netorte indeſſen auch aus einem durchgehenden Zuge (Fig. 117) gebildet 
werben. Die einzelnen Theile find über einander und in einem befonderen 
Raume 1,2, 3,4 des Dfens angeordnet, welche durch Theilwände z ober 
verengte Züge 2’ abgetheilt werben, durch welche hindurch die Theile mittelft 
Rohrkrummer d, verbunden werben. Die Retortentheile Haben Galsanfäge e', 
welche von den Rohrfriimmern d, und ds abzweigen. Wenn die Theile zwei Rohr- 
längen in jeder Ofenkammer umfaflen, fo ftehen die Hälfe je mit einem be⸗ 
fonderen Kühler f in Verbindung, welcher nad) einer Vorlage a, führt und 
durch eine Pumpe g vervollftändigt werden kann, um den Dampf abzujaugen 


%) Zeitſchr. |. angem, Chem. 1898, ©. 288. — *) Ibid. 1898, ©. 88. 
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und in dem Kuhler ein Vacuum aufrecht zu erhalten. Aus der Vorlage ger 
langen die Producte in einen Behälter d,. 

Ieder Theil der Retorte kann durch Heizgaſe erhigt werden, welche in der 
Teuerung h erzeugt werden; ober es kann eine befondere Feuerung in jedem 
Theile vorgefehen werben, oder es kann auch die Exrhigung von Dampf in einem 
Dampfmantel k, erfolgen. Ein Sandbad x, dient zur Regelung ber Hige. 
Es empfiehlt ſich indefien die Benugung der Hige einer Feuerung A mit 
Schornftein und Schiebern, melde die Heizgaſe den bezüglichen Kammern zu 
führen oder diejelben abfperren. Züge und Mappen w ermöglichen die Neger 
lung der Wärme der einzelnen Netortentheile nach den Temperaturen, bei 
welchen bie verſchiedenen zu gewinnenden Producte überdeſtilliren. Die auf 
einander folgenden Theile können für bie ſchwereren Producte, welche der Hitze 


eine längere Zeit auögefegt werben müffen, länger fein. Die Heizgaſe gelangen 
in den Schornftein entweder durch einen Canal v, während ber andere Canal 
durch Schieber © geſchloſſen ift, und werden aus dem Abzuge in die nädft 
höhere Kammer und von bdiefer in den Abzug auf ber anderen Seite geleitet 
und fo fort, jo daf bie einzelnen Kammern nad} einander geheizt werben, ober 
es kann die Abfperrung jeder einzelnen Kammer erfolgen, fo daß die Heizgafe 
diefe Kammer gar nicht durchſtreichen. Eine Kühlung der Kammern Tann 
durch Deffnen von Ruftcanälen ı bewirkt werben, durch welde Luft in den 
einen oder anderen Abzug gezogen wird. Soll in den einzelnen Kammern 
eine verfchiedene Temperatur Herrchen, welche durch den Durchzug ber Heiz 
gafe in regelmäßigem Abzuge nicht erzielt werden kann, d. h. fol z. B. bie 
erfte und dritte Sammer kühler gehalten werben, ohne daß eine Temperatur 
abnahme in der zweiten und vierten Kammer eintritt, jo werden die Schieber 
derart eingeftellt, daß die Heizgaſe die erfte und dritte Sammer nicht durch⸗ 
reichen, dagegen durch bie zweite und vierte Kammer ihren Weg nehmen. 
Das Del (ober der Theer) wird in umumnterbrochenem, geregeltem Strome 
dich ein Zuleitungsrohr i dem oberen vorderen Ende des erften Retorten« 
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theiles a aus dem Behälter T zugeführt; dieſem Oelſtrahl wirkt ein Dampf 
ſtrahl durd) % entgegen, welcher die Berftäubung des Oeles durch divecte Bes 
rührung mit dem Dampf erleichtert. Cine derartige Einwirkung eines Dampf» 
ſtrahles auf das zu deſtillirende Product findet in jedem einzelnen Retorten⸗ 
theile ftatt. Das fo zerftäubte und vertheilte Del wird bie heiße Innenfläche 
der Retorte entlang getrieben, deren Temperatur. nad) ber Verdampfungs- 
temperatur des zu gewinnenben Productes abgeftuft ift; nachdem das Del bei 
d, angelangt ift, tritt e8 in ben zweiten etortentheil über. Während ber 
verdampfte Theil des Deles, welcher unter der Wirkung des Bacuums fteht, in 
den Kühler übergeht, tritt das Del, welches in ben nächften Retortentheil fließt, 


Sig. 118. 


durch ein Abfchlußgitter n, welches eine Art Verſchluß gegen das Uebertreten von 
Dampf aus einer Netortenabtheilung in die andere bildet. Auch in dem fol- 
genden Netortentheile trifft das Del gegen einen Dampfftrafl und wird einer 
größeren Hige ausgejegt, die dem zunächft zu entwidelnden Probucte angepaßt 
Big. 119. if. So geht e8 fort, bis der legte Mer 
tortentheil erreicht iſt, aus welchem ein ſchwe ⸗ 
„res Theeröl oder ein anderer Ridftand in 

einen Behälter o abgelafien wird. 
Eine andere Eonftruction hat H.Propfe 
(D. RB. Nr. 55025, 1890) angegeben. 
Sein Apparat befteht im Wefentlichen 
aus einer halbcylindriſchen, ſchmiedeeiſernen 
Mulde (Fig. 118 und 119), welche dur 
Zwiſchenwände S in eine Anzahl Abtheilungen A getheilt ift und in welcher ber 
Theer einer Wärmequelle entgegengeführt wird. Die Zwiſchenwände S reichen 
nicht ganz bis auf den Boden der langgeftredten Mulde, ſondern laſſen bort bei 
s einen Durchlaß fur den Uebertritt des Theers aus einer Abtheilung in die 
andere offen. Auf dem Wege, welchen der durch den Trichter Tunter das Niveau 
der Fluſſigkeit im Apparate eingelafjene Theer zu nehmen gezwungen ift, 
werden demfelben zunächſt die leicht fiedenden, dann ſchwerer flüchtige und 
zulegt die höchſt ſiedenden Antheile entzogen, welche durch, am Dedel einer 
jeden Abtheilung angebrachte Helme H abgeführt und in Condenfatoren ger 
leitet werben. Der Theer wird in Folge deſſen immer ärmer an dligen Ber 
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ftandtheilen und verläßt den Apparat aus der letzten Abtheilung als Bed). 
Um dieſem legteren die überfläffige Wärme in nugbringender Weife zu ent» 
ziehen und das Auftreten beläftigender ‘Dämpfe bei feinem Austritte ins Freie 
zu vermeiden, wird das Pechabflußrohr s durch den im Apparat enthaltenen 
Theer in umgelehrter Richtung zurüdgeleitet. Dabei giebt e8 in den erften 
Abtheilungen des Apparates feine Wärme größtentheild an ben nur ſchwach 
erhigten Theer ab und fließt aus dem Hahn A in die Vorlage. 

H. Köhler hatte Gelegenheit, mit einem Berfuchdapparat nad) dem 
Propfe’ihen Verfahren während eines Zeitraumes von vier Monaten zu 
arbeiten und hat dabei conftatirt, daß eine fractionirte Deftillation, ähnlich wie mit 
den jett üblichen ftehenden Blafen, in der That leicht erzielt werden kann. Der 
Apparat bejaß einen Durchmeſſer von 1,0 m und eine Yänge von 4,6 m und 
acht Abtheilungen, von denen jede mit einem Helm und Kühler verfehen war. 
Die flündliche Leiftung des Apparates betrug ca. 150 kg Theer bei einem 
Brennftoffaufwande von 10 Proc. befter Ruhrkohle. Dabei wurde in jene 
Abtheilungen, welche Schweröle lieferten, noch trodener ‘Dampf eingeblafen, 
um das Abjegen von Koks zu verhüten. Recht gut gelang die vollftändige 
Gewinnung des Borlaufes und Xeichtöles, weniger gut die Trennung bes 
Carbolöles vom Kreofotöl und ebenfalls gut eine fcharfe Trennung des Anthracen- 
Öle8 vom Kreoſotöl. Ein Nachtheil des Apparates ift das häufige Ber- 
ftopfen des Pechabflußrohres in den erften Abtheilungen, was jedesmal große 
Störungen im Betriebe zur Folge hat. Durd Entfernung diefes Rohres 
unter Preisgabe der Ausnugung der Wärme des Pechs wurde diefem Uebel 
ftande für die Folge abgeholfen und das Pech aus ber legten Kammer direct in 
einen geſchloſſenen Pechkühler einlaufen gelafien, von wo aus es nach gehöriger 
Abkühlung in Formen gefüllt wurde. Es iſt nicht ganz leicht, die Deitillation 
fo zu leiten, daß fortwährend gleichmäßige Deftillate erzielt werden; in diefer 
Hinſicht bedarf namentlich die Feuerungsanlage noch einer ſehr wejentlichen 
Berbefierung, damit es möglich ift, die Temperaturen in ben einzelnen Ab⸗ 
theilungen entſprechend den Siedepunkten der Deftillate zu reguliren. 

Die bei der Deftillation von Steintohlentheer gleicher: Herkunft in 
Bropfe’s Apparat, ſowie ftehenden Blafen mit Bacuumbetrieb refultivenden 
Dele Hat H. Köhler in Bezug auf ihr Verhalten bei der Deftillation ver 
glichen. Die nachftehende (ſ. Fig. 120 a. f. ©.) graphiſche Darftellung, auf 
welcher die audgezogenen Curven die Dele aus dem Bropfe’ichen, die punk⸗ 
tirten die aus dem gewöhnlichen Apparate betreffen, zeigt die Reſultate diefer 
Verſuche. 

Danach ſteht die Wirkung des Apparates derjenigen einer gewöhnlichen, 
ſtehenden Blaſe keineswegs nad) und diirfte dieſelbe bei größerer Dimenſioni⸗ 
rung und paflender Abtheilung der einzelnen Kammern entfchieden noch über- 
treffen. Dabei dürfte fich auch ein geringerer Brennſtoffverbrauch erzielen 
laſſen, deſſen Koften übrigens ſchon durch Erſparniß an Arbeitöfräften gebedt 
find. Durch Einführung von Schweröl in die legte Kammer kann man direct 
auf jede beliebige Härte des Pechs arbeiten. .Unfere Meinung über diefen 
Apparat geht dahin, daß derjelbe in feiner heutigen Form zum Minbeften 
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geeignet ift, eine Entwäfjerung und Befreiung des Cheers von feinen leicht 
fiedenden Beftandtheilen vortheilhaft vorzunehmen, alfo zur Erzielung eines 
Materiales, wie es bie Fabriken zur Herftellung der Dachpappe bedürfen. Für 
diefen Zweck befigt der Apparat fogar eine fehr beträchtliche Leiftungsfähigkeit 
bei ſehr geringem Raumbebarfe. 

Im jüngfter Zeit endlich ift von H. Hirzel in Leipzig» Plagwig (nad 
freundlicher Privatmittheilung) ein neues Verfahren zur continuirlichen Deftilla- 
tion des Theers eingeführt worden, welches ſich vor anderen ſchon dadurch vor» 
theilhaft außzeichnet, daß e8 die Anwendung von Deftillationstemperaturen von 
überrafchender Niedrigkeit geftattet. So z. B. laſſen ſich nad) Hirzel's Ver- 

Big. 120. 
Graphiſche Darftellung 
der Siedetemperaturen von Steintohleniheerölen, gewonnen durch continuirli—hen 
Betrieb in Propfe’s Apparat, ſowie dur intermittirenden Betrieb in einer 
flehenden Biaſe von 500 Etr. Füllung. 
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fahren alle diejenigen Theerbeftandtheile, bie aus den üblichen Blaſen bis 300° 
abdeftilliren, bei einer Temperatur von nur 155 bis 160° aus dem Theer 
gewinnen, umb zur Deftillation des Unthracendles nebft Hartpechgerinnung 
genügen 250° (anftatt 400° C. und mehr, wie bei der Blafenbeftillation). Bei 
fo niebrigen Deftillationstemperaturen treten feine Zerfegungen auf. Das 
Anthracendl Liefert ohne Weiteres ſchönes, gehaltreiches Anthracen und bie 
Phenole und Krefole find fo leicht abſcheidbar, daf ſie auf einfache Weife, ohne 
Anwendung von Chemifalien (Schwefelfäure, Chromfäure u. bergl.), völlig 
farblos und rein gewonnen werben können. 

Nach diefem Verfahren läßt man den in A (Fig. 121) vorgemärmten, 
durch Siebe von gröberen Beimengungen befreiten Rohtheer in regulirbarem, 
continuirlichem Strahle von oben in eine Colonne B ein-, und durch bie zahl 
zeichen Beden derfelben nach unten durchfließen. Auf dem Boden eines jeden 
Bedens biejer eigenthitmlichen, in vielen Staaten patentirten, fogen. „Heizbaren 
Colonne“ befindet ſich eine Dampfheizſchlange a, die, wenn Dampf von 6 bis 
61/, Atm. Spannung darin eirculirt, den in dem Beden befindlichen Theer 
auf 155 bis 160° C. erhitzt. Gleichzeitig läßt man von unten nad) oben 
etwas birecten Dampf durch die Colonne ftrömen, der ebenfalls die Colonnen- 
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temperatur annimmt und nun and dem ihm entgegenfließenden erhigten Theer 
die barin enthaltenen leichteren, mittleren und ſchweren Dele jo vollftändig 
verflüchtigt und zum Deftilliven bringt, daß unten aus der Colonne nur noch 
ein aus Anthracenöl und Hartpech beftehendes Weichpech abgeht. 

Die aus der Kolonne B abdeftillirenden Dämpfe entweichen durch d nad 
der Kuhlſchlange C, deren Kühlwafferbehälter ſich durch ein Dampfrohr ers 
wärmen läßt. Aus der Kuhlſchlange C fliegen bei d die condenfirten Theeröle 
nebft Wafler zunächft in den Scheibelaften D ab, in welchem bie Dele, bie als 
fpecififch ſchwerere zu Boden ſinken, ſich abjcheiben, während Waſſer und die 
anf biefem ſchwimmenden leichteren Dele durch das Rohr e in den zweiten 
Scheidelaften E übergehen und fi) hier derart trennen, daß das Waller feitlich 


abläuft, während ſowohl aus D als aud) aus E das vom Waſſer getrennte 
Theeröl durch die Rohre f und fı, bei g und gı ſichtbar in den gemeinſchaft - 
lichen Sammelbehälter F abfließt, jo daß man aljo ein „Deftilat* erhäft, das 
gewöhnlich etwa 30 Proc. des Rohtheers ausmacht. 

Da ber Inhalt der Scheibelaften D und Z gewöhnlich durch angebradite 
Dampfichlangen etwas erwärmt wird, um Naphtalinausfgeibungen zu ver- 
meiden, find, zur Verhütung von Benzolverluften, die Scheibefaften mit Dunſt ⸗ 
ohren % und A, verfehen, durch welche etwa entweichende Benzolbämpfe einem 
Nachtuhler G zugeführt werden. Was ſich in G verdichtet, ſammelt ſich in 


380 Erſte Deftillation des Steinlohlentheers. 


dem Behälter 7. Luft und wenige Dünfte entweichen durch das Rohr © 
nad) außen. 

Das von der Colonne B unten abgehende Weichpech fanımelt ſich in 
dem durh Dampfichlange Heizbaren Montejus J. 

Durch diefe Eolonnendeftillation wird ber Nohtheer alfo in zwei Pro- 
ducte zerlegt, nämlic) in das Deftillat, das fi) im Sammelbehälter F, und in 
das Weichpec), das fich im Montejus J fammelt. Ein bedeutender Vorzug 
der Colonnendeftillation befteht darin, daß man mittelft derfelben den Rohtheer 
nicht nur in vorerwähntes Deftillat und Weichpech zerlegen kan, jondern daß 
man e8 in ber Hand hat, dadurch, daß man der heizbaren Colonne eine ent- 
ſprechend niedrige Temperatur giebt, nur einen Theil der Theeröle, 3. B. nur 
die leichten, abzudeftilliven, wobei dann von der Colonne unten anftatt Weich⸗ 
pech ein flüffiger Theer abgeht, der direct zur Dachpappenfabrikation geeignet, 
fowie auch als fogen. präparirter Theer brauchbar iſt. (Mad) unferer Anficht 
dürfte fi) wirklicher präparirter Theer mit Ruckſicht auf die dabei zu ges 
winnenden Mengen von Anthracen unter den gegenwärtigen Umftänden doch 
billiger ftellen.) | 

Das Deftillat enthält, wie ſchon angedeutet, alle Theeröle, welche in dem 
deftillirten Rohtheer vorhanden waren bis zum Siedepunfte von 3009 E., jedoch 
fein Anthracenöl, das vollftändig im Weichpech zurückbleibt. Die Verarbeitung 
des Deftillates auf Benzol, Solvent Naphta, Naphtalin, Phenol und Kreſole 
kann in der gewöhnlichen Weife geichehen. Nach Hirzel ift es aber vortheil⸗ 
hafter, folgendermaßen zu verfahren: 

Das Deftillat wird mittelft einer Kühlmafchine in mit Rührwerk vers 
fehenen, geſchloſſenen Gefäßen gefühlt, wobei ſich das Naphtalin ausjcheidet und 
ein Kryſtallbrei entfteht, den man durch eine Filterpreſſe drüdt. Aus ber 
Vilterpreffe bringt man das Naphtalin unter eine hybraulifche Preſſe (eine 
Centrifuge dürfte vortheilhafter fein) und gewinnt dabei ein gehaltreiches 
Preßnaphtalin, das in üblicher Weiſe leicht: gereinigt und fublimirt oder deftillirt 
werden Tann. 

Das von bem Naphtalin aus den Prefien abgelaufene Del ſammelt man 
in einem Montejus, drückt oder pumpt e8 in einen gejchlojlenen Mifchapparat 
und behandelt e8 in diefem mit Natronlauge von 10 bis 15 Proc. Natrons 
gehalt. Diefe entzieht dem Theeröl die Phenole und Krefole, die ſich aus 
der vom übrig gebliebenen Theeröl leicht zu trennenden allalifchen Löſung leicht 
rein abjcheiden laflen, weil die Löfung feine Zerſetzungs⸗ und Nebenproducte 
enthält. (Wir find der Meinung, daß das wirkliche Phenol auf diefe Weife 
mit viel zu bedeutenden Mengen Krefolen vermijcht wird, um fid) auf die 
feither übliche Berarbeitungsweife durch fractionirte Deftillation bejonders 
leicht davon trennen zu Lafjen.) 

Das von den Phenolen und Krefolen getrennte Theeröl wird num in 
einem mit wirkſamem Dephlegmator verfehenen Dampfrectificirapparat erhitzt, 
wobei Benzol, Toluol und Solvent Naphta (Benzol III) der Reihe nad) gut 
fracttonirt abbeftilliren und getrennt gefammelt und in üblicher Weile mit 
Schwefelfäure gereinigt werden, während in dem Apparate ein Theeröl zurüd- 
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bleibt, das ſich fowohl zur Dachpappenfabrilation (Dachlack?), als auch als 
Waſchöl zur Abjorption von Benzol aus Kolsofengafen eignet. (Das Ber: 
fahren fest fomit gegenüber dem feither üblichen zur Gewinnung der Benzole 
eine weitere Deftillation voraus, und ob diefelbe bei den gegenwärtigen Benzol- 
preifen als ventabel exfcheinen kann, möchten wir bezweifeln.) 

Das „Weichpech“, bei kühler Temperatur feft, in der Wärme leicht er» 
weichend und jchmelzend, kann nach Hirzel in continuirlihem Betriebe 
folgendermaßen auf Anthracenöl und Hartpech verarbeitet werden, nachdem 
es aus dem Montejus J in ein mit Dampfheizichlange verjehenes Öodrefenoi 
gedrückt worden ift: 

Dan läßt das gejchmolzene Pech aus dem Oochreſervoir in heizbarer 
Leitung und regulirbarem Strahle continuirlich in eine Deſtillirblaſe abfließen, 
in welcher es auf etwa 2600 erhitzt wird, während gleichzeitig überhitzter 
Dampf von gleicher Temperatur zuftrömt. Mit den Waſſerdämpfen deſtillirt 
das Anthracenöl ab und gelangt, nachdem e8 einen Kühler paffirt hat, in einen 
Scheibelaften, der das mit abbeftillirte Wafler ableitet. Aus der Blaſe läßt 
man von Zeit zu Zeit, eventuell mit furzer Unterbrechung der Deftillation, 
‚einen Theil des im berjelben ſich ſammelnden Hartpechs ab, was ganz gefahr- 
108 iſt. 
Das nad) diefem Verfahren gewonnene Anthracenöl ift frei von Zer⸗ 
jegungsproducten und enthält das gefammte Anthracen des Theers, das ſich 
als gehaltreiches Rohanthracen leicht daraus abjcheidet und in üblicher Weiſe, 
aber leichter als anderes Rohanthracen, reinigen läßt. ‘Das Hartpech ift ‚völlig 
koksfrei und fließt aus ber Blaſe wie geſchmolzenes Metall, ohne Entwickelung 
von Dünften, ab. 

Herr Prof. Dr. Hirzel theilt uns fernerhin noch mit, daß das Verfahren 
bereits techniſch durchgeführt iſt und ſich bewährt hat. Wir haben an dem⸗ 
ſelben nur auszuſetzen, daß es nach unſerer Meinung zu complicirt iſt, um 
einen weſentlichen Vortheil gegenüber der Blaſendeſtillation zu bieten. 
Gefahrloſer und weniger beläftigend bürfte e8 auf alle Fälle fein, nur meinen 
wir, daß durd) die m größeren Fabriken jegt allenthalben eingeführte Vacuum⸗ 
deftillation der Bildung von Zerſetzungsproducten während der Deftillations- 
arbeit ebenfalls wirkſam vorgebeugt if. Das Hirzel'ſche Verfahren erfordert 
zweifellos aber auch einen größeren Aufwand an Apparatur und ſomit eine 
peinlichere Aufficht wie das either übliche mit intermittirendem Betriebe; 
immerhin dürfte es aber nicht verfehlen, die Aufmerkſamkeit ber Theer⸗ 
induſtriellen in Anſpruch zu nehmen. 

Ueber den praktiſchen Werth der Continuität des Verfahrens der Deſtilla⸗ 
tion von Steinkohlentheer gehen die Meinungen aus einander. Im Allgemeinen 
neigt man wohl der Anficht zu, daß eine folche, weil es im. vorliegenden Falle 
nicht auf eine Deftillation im gewöhnlichen Sinne, fondern auf eine. gleichzeitige 
Trennung der Deftillate anfommt, für die Verarbeitung des Steinfohlentheers 
nicht von Vortheil ift, und daß man nur dann zu einem berartigen Verfahren 
feine Zuflucht nehmen fol, wenn die zu bewältigenden Maffen fid auf gewöhn- 
lichem Wege nicht bezwingen Lafien, ähnlich) wie dies z. B. mit den Erdölen 
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der Fall war. Man darf aber dabei doch wohl and) nicht überſehen, daß bei 
der riefig wachfenden Theerprobuction der Kofereien dieſer Fall in abjehbarer 
Zeit eintreten dürfte und daß bie fortwährend finfenden Preife der Theer⸗ 
producte auf ein billiges Arbeitöverfahren, felbft unter Preisgabe einer größeren 
Ausbeute an einzelnen derfelben, geradezu hindrängen. Unter diefen Um⸗ 
ftänden haben wir es nicht fr überfliffig erachtet, diefer Frage eine ausführ- 
lichere Beſprechung angedeihen zu laflen. 


Deftillation von Theer zur Leuchtgasfabrikation. 


Der gegenwärtige ausnehmend niedrige Preisitand der werthoollften 
Theerbeftandtheile hat zu einem Vorſchlage geführt, den Theer jpeciell in folder 
Meile zu deftilliren, daß nur die für den fraglichen Zwed ſchädlichen Stoffe 
entfernt werden, während alle anderen, mit Einfchluß des Benzols, in ein 
reichhaltiges Leuchtgas verwandelt werden. Davis!) giebt an, daß Stein» 
fohlentheeröle, ebenfo wie Betroleum-Naphta und ⸗Rückſtände, vergaft werben, 
wenn man fie über glühende Oberflächen leitet, und daß dadurch etwa 50 Eubil- 
fuß Gas von 50 Kerzen Leuchtkraft. aus einer Gallone von dem fpecif. Gem. 
0,912 erhalten werden. Wenn man die Dele — 1,08 fpecif. ©ew. annimmt, 
fo wilrde 1t davon 16600 Eubilfuß (— 465 cbm) 50 -Kerzen- Gas liefern, 
welches fich der Zuſammenſetzung des reichen Cannelkohlen⸗Gaſes nähert. 
Um diefen Anreicherungsproceß im Großen auszuführen, etwa für Werke, 
welche täglih 50t Kohle deftilliren, mitßten drei Theerblafen von 10t 
Inhalt vorhanden fein, welche nad) einander arbeiten würden, jo daß die eine 
immer am Ablaufen oder Beichiden wäre. Der rohe Theer wird wie gewöhn- 
lich deftillirt und das Deftillat in drei Vorlagen ABC getrennt; man hört 
anf, wenn eine Probe des Pechs, die man zu diefem Zwecke zieht, ſich bei 55° 
leicht ausziehen läßt, was ein Zeichen iſt, daß es von guter Dualität und 
leicht verkäuflich ift (vergl. nächftes Capitel). Der Inhalt der Borlage A wird 
flüſſig bleiben; der von B wird bei der Abkühlung Naphtalin, und ber von 
C Rohanthracen ausfcheiden. Wenn B als Filter conftruirt ift, wird man 
das Naphtalin Leicht entfernen und entweder zum Verbrauch reinigen oder ver 
brennen fünnen. Die Dele aus CO müſſen durch eine Filterprefie gehen, um 
das Anthracen zu gewinnen, worauf alle drei zur Gaserzeugung bereit find. 
Wenn genligend Dele angehäuft find, wird eine zweite Blaſe mit einer Miſchung 
der Oele aus A und B gefüllt und langfam zur Deitillation gebradit ; bie 
Dämpfe läßt man unmittelbar in das eine Ende einer zur Rothgluth erhigten, 
durchgehenden Retorte treten; die am anderen Ende austretenden gafigen Kohlen⸗ 
waflerftoffe werden mit dem Gas aus den gewöhnlichen Retorten gemiſcht. 
Wenn vier Fünftel des Blafeninhaltes verdampft find, wird das Feuer aus⸗ 
gezogen und bie Blafe mit friichem Theer aufgefüllt, worauf man wie früher 
abdeftillirt und das Pech zum Verkauf abzieht. Lett ift Die Blaſe wieder frei, 
um eine andere Beſchickung von Del zu verdampfen. Wenn fich genügend 
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Anthracenöl angefammelt hat, beftillirtt man es in einer gerade freien Blafe. 
Das erfte Viertel läßt man in die Kreojotvorlage B laufen, das zweite in die 
Anthracenvorlage .C', und hält ein, wenn das Bed) bei 509% eben erweicht, 
worauf man es in die Pechkammer ganz wie bei der gewöhnlichen Theer⸗ 
deftillation abläßt. — Auf diefem Wege künnte jede Gasanftalt ein ſehr gutes 
Leuchtgas ohne Beihülfe von Cannelkohle erhalten, und zugleich Pech und 
Anthracen von befter Dualität produciren. Davis ftellte folgende Berech⸗ 
nung auf: | 

1) 100 t gewöhnliche Kohle geben je 10 000 Eubilfuß Gas von 17 Kerzen, 


5t Cannelfohle geben je 1200 „ nn n28 „ 
Alfo die Kohlen .. 1000 x 17 Kerzen = 17000 
rn Coml.. 0x8 „ = 1680 


Zufammen 1060 Eubilfuß von 17,6 Kerzen. 
2) Bei Kohle und Theer: 
100 t Kohlen geben je . ... 10000 Eubilfuß Gas von 17 Kerzen, 
2,8t Theeröle geben je . 16000 , »»r» 0 _ 
Alfo die Kohlen... 1000 X 17 Kerzen = 17000 
„ n Xheeröle .. 465xX50 „ = 2325 


1 046,5 Eubiffuß von 18,4 Kerzen. 


Nach Davis wären mithin die aus 100 t produeirten 7 t Theer (dies ift 
aber weit mehr, ald man durdyichmittlich befommt!) für die Gasfabrifation faft 
gleichwerthig mit 10t Cannelkohle. ine durchgehende Retorte ergiebt etwa 
500 Eubiffuß Gas pro Stunde, gleich der Zerfegung von circa 31,5 Liter Del 
pro Stunde. 

In ſehr ſtarkem Widerfpruche mit den Angaben yon Davis ftehen die 
eines unpartetiifchen und höchſt competenten Fachmannes, 2. T. Wright?). 
Diefer zeigt, daß man durch Hinzufügung ſämmtlichen in dem Theer enthaltenen 
Benzol® zu dem Leuchtgafe defien Leuchtkraft nur fehr unwefentlich erhöhen 
würde. Nimmt man die Ausbeute von Theer auf die Kohle — 6,6 Proc. 
(was für bie gewöhnlichen Kohlen zu hoch ift), die Procentigkeit von Benzol 
im Theer — 0,8, und die Gadmenge pro Tonne Kohle = 10000 Cubikfuß, 
fo hätte man pro 1000 Eubiffuß Gas nur 0,1183 Pfund Benzol. Nun 
brandht man aber, um 1000 Cubikfuß von 16 auf 17 Kerzenftärken zu bringen, 
1,9 Pfund Benzol, und gewänne demnad) aus dem Theerbenzol nur einen Yu” 
wachs von 0,06 Kerzen! Aber auch durch trockene Deftillation der anderen 
Theerbeftandtheile ift nicht viel zu erreihen. Wright erperimentirte in ber 
Weiſe, daß er die Dele in eine mit Aetzkalk in Stüden gefüllte und auf gelb- 
weißer Gluth gehaltene Retorte einfließen und das erzeugte Gas durch eine 
zweite Retorte der Art gehen ließ. Es wurden viele Derfuche gemacht, mit 
folgenden Endergebnifien: Rohe Steinkohlen-Naphta gab als höchſte 
Leuchtkraft Gas von 20%/, Kerzen, bei 10130 Eubiffuß pro Tonne; die Höchfte 
Gasmenge war 27100 Cubikfuß, aber nur von 141/, Kerzen, und felbft wenn 
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man auf nur 6000 bis 8000 Cubikfuß herunterging, ftieg die Leuchtkraft nicht 
über 20 Kerzen. Leichtöl (Mittelöl) gab bei 16 Verſuchen 18000 bis 
30000 Eubiffuß pro Tonne, von 16 bis 131/, Kerzen. Kreofotöl gab Gas 
von höchſtens 14 Kerzen, bei 13300 Cubikfuß pro Zonne; bei dem höchſten 
Gasertrag von 29 300 Cubikfuß hatte das Gas nur 81/, Kerzen. Bei allen 
Verſuchen mit Theerölen entftanden höchſt Läftige chroniiche Berftopfungen durd) 
Naphtalin, welche gar nicht zu vermeiden waren; aber jelbft abgejehen davon 
läßt die verhältnigmäßig geringe Menge und bei den billigeren Delen die fehr 
geringe Leuchtkraft des Gaſes aus ‘Cheerölen deren Berwerthung zu dieſem 
Zwede als ganz hoffnungslos erfcheinen. — Aus rohem Theer erhielt Wright 
bei ähnlicher Behandlung im Durchſchnitt 10700 Eubiffuß Gas und 121/, 
Kerzenftärte, und erklärt, Jedermann wiſſe, daß der Theer ald Material zur 
Gasfabrikation theurer zu ftehen komme, jelbft wenn man ihn geſchenkt befäne. 
Auch Berfuche, welche früher der eine von uns (H. K.) zum Erſatz des Gasdls 
bei der Delgasbereitung durch Kreoſot⸗ oder Anthracendl unternahm, ergaben 
ein durchaus unzulängliches Refultat. 


Andere Verfahren zur Deftillation von Steinkohlentheer. 


H. Bropfe!) will die Verarbeitung der bei der Melafleentzuderung ſich 
ergebenden Laugen mit der Deftillation des Steinkohlentheers combiniren und 
dabei gleichzeitig Theerproducte und Alkali gewinnen. Zu diefem Zwecke 
werben die genannten Laugen mit zerkleinertem Torf vermengt und bann mit 
Steinfohlentheer oder Steinkohlentheeröl gemifcht, bi8 da8 Ganze ein homogenes 
Gemenge ergiebt. Diefes wird in thönernen oder eifernen Retorten oder and) 
gußeifernen Keſſeln deftillirt; am Schluſſe der Deftillation wird dur ein in 
den Deftillationsapparat geführtes Rohr zum Uebertreiben ber Testen Antheile 
Dampf eingeblafen. Der Rückſtand ift ein pordfer Koks, welcher die Alfali- 
ſalze durch Auslaugen hergiebt. Sollen ftatt kohlenſaurer Alkalien cauftiiche 
gewonnen werden, jo wird der Mafje von vornherein Caleiumhydroryd zugefeßt. 

Das Verfahren fcheint nicht in die Technik Eingang gefunden zu haben. 
Eine Fabrik, die verfuchsweife danach arbeitete, berichtet uns, daß dabei eine 
gewaltige Menge brennbarer, höchft penetrant riechender Safe entweicht, ohne 
daß die gewonnenen Theeröle befonderen Werth beſäßen. Das Verfahren 
mußte wegen der Beläftigung der Nachbarfchaft jofort wieder eingeftellt werden, 
ohne daß praftifche Kefultate dabei erzielt worden wären. 

Später hat derjelbe Erfinder noch ein anderes Verfahren ausgedacht und 
die Berwerthung von Sägemehl mit der Deftillation des Steinfohlentheers zu 
vereinigen geſucht. Nach dem D. RB. Nr. 96 763 von H. Propfe2) wird 
Holzklein mit einer entjprechenden Menge von Theer gemiſcht und ber fteife 
Zeig von Hand ober mit der Mafchinenprefie in Blöcke oder Ziegel geformt, 
welche dann in geeigneten Apparaten beftillivt werben. Dabei joll der bei⸗ 
gemengte Theer al8 guter Wärmeleiter (!) dienen, der die Deftillationehite fofort 
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der ganzen Maſſe mitteilt, und jo ein nur theilweife® oder oberflächliches Ver⸗ 
kohlen und Deftilliren vollftändig verhindern. Die Deftillation des Holzkleins 
fol auf diefe Weife jehr glatt und umter reicher Ausbeute verlaufen. Gleich⸗ 
zeitig wird der demſelben beigemengte Theer in weit gefahrloferer und billigerer 
Weiſe, als bei der bisherigen Verarbeitung, in feine werthvollen Beftandtheile : 
Benzol, Toluol, Phenol, Naphtalin, Antbracen, zerlegt. 

Zur Ausführung des Verfahrens miſcht man zwei Theile Holzflein mit 
einem Theil Theer, formt das Gemenge wie erwähnt in Blöcke oder Ziegel 
und deftillirt in pafienden Retorten. Die nicht gasförmigen Producte fcheiden 
fi) in wäſſerige und ölige, bie auf mechanifchem Wege getrennt werben. ‘Die 
wäflerigen Beftandtheile liefern auf befannte Weife Aceton, Eſſigſäure und 
Holzgeift, während die üligen durch eine fractionirte Deftillation getrennt werden. 
Der Rüdftand ſoll angeblich aus reiner Kohle beftehen. Man darf wohl aud) 
diefem Berfahren ziemlich) ffeptifch gegenüberftehen. 


Betriebsrefultate. 


Dei Theeren von bekannter Beichaffenheit gehören zu den wichtigften Kenn⸗ 
zeichen für das Wechjeln der Borlagen die Zeit der Deftillation und die 
Menge des Deftillates. Erftere wechſelt felbftverftändlich ungemein nad) 
der Größe, und zum Theil auch nach der Geftalt der Blafen. Hierüber find 
und folgende Angaben gemacht worden. In Paris dauert die Deftillation 
von je 6500 kg 31 bi8 32 Stunden incl Abkühlung. Vorlauf und Leichtöl 
fommen 14 Stunden lang. An Feuerung braucht man im Ganzen 14 hl 
„coke agglomör&“. 

In einer Londoner Fabrik wird jede Blaje von 2000 Gall. — etwa 10t 
Inhalt alle 24 Stunden abgetrieben. Man rechnet 14 Stunden auf bie 
eigentliche Deftillation und die Übrige Zeit auf das Abwarten bis zum Ablaufen 
des Pechs, das Abkühlen bis zum neuen Füllen, da8 Füllen und Anheizen. 

Bei Eeineren Blaſen (von 1200 Gall. = 6t) wird um 6 Uhr gefüllt 
und angeheizt; eine Stunde fpäter beginnt ber Theer zur fteigen und das Feuer 
wird jetzt jehr forgfältig regulirt; um 8 Uhr beginnt die Deftillation; das 
Schweröf kommt um 2 Uhr und um 5 Uhr Nachmittags ift alles beendigt. 

In einer deutſchen Fabrik braucht jede (Liegende) Blaſe von 181 Inhalt 
52 Stunden zum Abtreiben und ruht dann 12 Stunden bis zum Wiederfüllen. 
In einer anderen brauchen 40 bis 50 t Theer nur 36 bis 42 Stunden zur 
Deftillation, und noch 6 Stunden zur Abkühlung der Blaſe. In einer dritten 
braucht man für 20 bis 25t 36 Stunden. 

Eine andere uns bekannte deutiche Fabrik, die mit Blajen von 15 t Inhalt 
im Bacuum arbeitet, rechnet bis zum Beginn ber regelmäßigen Deftillation 
4 Stunden, für die Leichtölperiode 192/, Stunden, fiir die Carbolperiode 
2 Stunden, für die Sreofotölperiode 2 Stunden und für die Anthracendl« 
periode 1 Stunde. Bis zum Ablafien des Pechs bleibt die Blafe 12 Stunden 
ftehen und wird dann fofort wieder gefüllt. 

In der englifchen Fabrik, welhe Runge früher dirigirte, betrug die 
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Deftillationsbauer ded Borlaufs von 22t Theer 10 Stunden, diejenige des 
Leichtöls (bis 1,0 fpecif. Ger.) 6 Stunden, die des Schweröls (incl. Anthracenbl) 
12 bi8 14 Stunden. Bor ben Ablafien des Pechs wartete man 12 Stunden, 
fonnte aber nach demfelben gleich wieder mit der Füllung beginnen. 

Nach Watjon Smith treibt man (in Rancafhire) 20 t-DBlajen bei Un 
wendung von Dampf un Endſtadium viermal per Woche (von 6 Tagen) 
ab, wenn nicht auf Anthracenöl ‚genrbeitet wird, oder, wenn dies ber Fall ift, 
dreimal wöchentlich, ſiebenmal in 14 Tagen. 10 t⸗Blaſen treibt man ſechs⸗ 
mal per Woche ab. 

Das Ausbringen an den verſchiedenen Deſtillaten aus dem Theer iſt 
nach verſchiedenen Quellen im Folgenden zuſammengeſtellt. Es muß jedoch 
berückſichtigt werden, daß dieſe Angaben nicht unmittelbar mit einander ver⸗ 
gleichbar find, da die Fractionirung durchaus nicht überall in gleicher Weiſe 
vorgenommen wird, wie wir früher gefehen haben. 

Um nicht die Reſultate aus einander zu reißen, feien gleichzeitig auch bie 
‚Mengen der End» (Handeld-) Producte, wo fie angegeben find, mit angeflihrt. 


Durchſchnitt ber Lunge’ fchen Refultate mit mittelengliſchen 










Theeren. 
| Ber Ton = 1016kg Per 1000 kg 
| 
Ammoniatwafler 3 Gall!) 18,4 Riter 


Borlauf . .» . . | 5,5— 8, im Mittel 6,8 Gall, | 24,5—85,6, im Mittel 28,3 Liter 
Leihtöl . . . . 113,5—15 Gall. 60,3—67,0 Liter 
Shweöl .. . 68 „ 80885 „ 


Pech (hartes). . | 11 Str. 550 kg 


Enbproducte (Lunge’s Refultate) aus 1Ton = 20 Er. 








| |» & 
» | E|8ı a s77 
8* m > = 
Ei3lg ES |E 3888 88 
Theers 5513835 || & 
Balt.| Gall. Gall. Gall. Gall. 


.| Ball. Gall. Cir. 


Coventrye).... I,14ß6 21,28 2,88 9,60 851 6866 88 2618 11,75 
MWolverhbampton®) . 1,180 8,75 17,26 2,80 8,47 1,01660 |80,8 |2,75 110,76 
Mittel verſchiedener 


mittelengliſcher 
Gasfabrilen). — |6 15 9,,30 2,40 1,3066 80 — 1 
Minimalrejultate®) 
fiher zuerwmarten | — |— | — 18,06|24811,62}| — |80 — Ill 


1) & 4,59 Liter. — *) und ®) Laboratoriumsproben mit je '/, Etr. angefellt. 
— 9 und ?) Ausbeute bei der Fabtikarbeit. 
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Nah Stohmann⸗Kerl's Chemie, 3. Anfl., 6. Band, ©. 1169, ergab 
in Procenten: 





s 
Theer aus 

ſüddeutſchen 
Gasfabriken 







Theer aus norddeutſchen 
Gasfabriken 





8. b. 








Leihtes Del. 2 2 2 en 


Mittel . . 2. 2 2 2 nen 9,4 10,6 
Schwerdl . . 2.2: 2 2 20m. . 23,9 24,6 
Bd .. 22200 ern 50,9 50,9 
Ammoniakwaſſer und Berluft . . 7,% 59 


Nah Thenius!) bekommt man aus 100 Thin. Theer (vergl. oben 
©. 43): 














Rebenproduct | Hauptprobuc Ganpiproduct 
in ber durch Deſtinaiion 
Leuchtgas⸗ trockene 
fabrilationDeſtillation ——— 
gewonnen | gemonnen getvonnen 


Proc. 


Proc. 


Broc. 





Ammoniatwoflerr . . . 22 220. 

Reihtöl (ſpecif. Bew. 0,900). . . . 40 80,32 25,34 
Shuril ( „ „ 1%0).... 82,0 88,18 83,63 
Baraffinhaltiges Del... .... . — — 18,88 
Apbalipeh .» 2 2220er. ‚ 56,0 18,75 16,08 
Safe und Beruf - . 2 22.2... 40. 8,50 6,20 


Nah Wurtz (Matiöres colorantes, P- 18) geben 1000 kg Theer, im 
Werthe von 90 Fres.: Ä 










Ammoniatwafler .......» 











Borlauf (Ein) . .»...... 20 —= 10,00 
Leichidt.......... 70 = 865,00 
Edwrdl . .. 2: 20200. 240 — 260 820 = 48,00 
Anthracendl, 10proc. . .... 95— 10 | 100 — 110 | 100 == 60,00 
Pech ............ 860 — 650 850 850 —= 17,50 

170,50 


2) Deutſche Induftrie-Beitung 1865, ©. 292; Wagner’s Yahresber. 1865, ©. 738. 
25* 
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(Die enormen Unterjchiede zwifchen der erften und zweiten Spalte find 
unerflärlih. Die Angaben der legteren find kaum glaubwürdig; 3. B. den 
Theer bis auf nur 350 kg felbft bes Härteften Pechs herabzudeftilliven, iſt nicht 
gut möglich. Ebenſo ift e8 nicht möglich, 1 Proc. reines Anthracen aus dem 
Theer zu gewinnen.) 


Theer von Detroit liefert nad) Toldt (loc. eit.): 


Ammoniakwafler 1,8 Gew.-Proc. 
Leichte Oele . 3,2 n 

« Schwere Oele 8,2 
Pech 820 , 


95,2 Gew.⸗Proc. 


Nach „Chem. Induſtrie“ 1879, ©. 282, liefern 100 kg Theer der Ber⸗ 
liner Gasanſtalten im Durchſchnitt: 


Benzol und Toluol . 0,80 kg 

Andere wafjerhelle Dele 0,60 „ 

Kryftallifirte Carbolfäure . 0,20 „ 

Krefol ꝛc. zur Dedinfection 0,380 „ 

Naphtalin 3,70 „ 5,60 kg 

Schweröle zur — 24,00 „ 

Anthracen (rein) 0,20 „ 

Pe . 55,00 „ 

Waſſer und Verlufſt 15,20 „ 
100,00 kg 


Nach „Chemistry, by Writers of Eminence“, London, Madenzie, L 
©. 500, erhält man aus dem Theer: 





Ammoniakwaſſer etwa 
Borlauf 

Leichtöl. 

Kreofotöl . 
Unthracenöl . 

Pech 


4 Gew.⸗Proc. 

15 

1,5 
22 

4 
67 


2 
n 
N 
„ 
n 


Aus derfelben Duelle, S. 506, ftammen folgende Angaben: 

Nah Letheby giebt eine Tonne Gaskohle in London 9 bis 10 Gall. 
(= 41 bis 45 Liter), imt übrigen England 15 Gall. (— 73 Liter) Teer. 
1000 ®all. (= 5,2 Tons) Tondoner Theer geben: 


Durchſchnitt 
Ammoniakwaſſer.. 20 bis 28 Gall. 24 Gall. 
Crude naphta = Bot). 12 „ 20 „ 16 „ 
Leichtöf . . . 48, 14 „ 12 „ 
Kreofotöl . . 275 „296 „ 288 „ 
Pe 32, 4 Tons 3,6 Tons. 
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Nach der Rectification und Reinigung ergaben die 1000 Gall. Theer: 


40 proc. Benzol . ... 3,44 Sal.) _ 

0, , 2. BBl 5 — 6,84 zu 90 Proc. 
Anflöfungsnaphta .. 4,18 n. 

Brennnapfta . . . 12 , 


Schweröl im Ganzen . 301,87 „ 


A. J. Didinfon giebt als Durchſchnitt von Londoner Theer für 
1000 Gall.: 


Naphta mit 6 Proc. Beni .. 30 Gall. 3 Vol.Proc. 


Ammonialwafler. . . .. 305 3 n 
Anthracen (2dproc) - . » . 10 „ 1 n 
Pech . . . ....650 „ 65 n 
Kreoſotöl, Schmierbl u 2.0. 280 „ 28 „ 


Die von Letheby und Dickinſon gegebenen Zahlen weichen ziemlich 
ftark von den folgenden ab, welche in einer GerichtSverhandlung von fach 
männijchen Zeugen als das Durcjichnitts- Ausbringen aus Londoner Theer 
eidlich befräftigt wurden, und deren Mitteilung wir der Güte des Herrn 
©. 2. Bonlton verdanten; man wird biejelben für unbedingt zuverläffig an» 
jehen dürfen. Die erfte Spalte giebt die in der Fabrik von Burt Boulton 
& Haymwood zu Silvertown, die zweite die in der Tabril der Gas Light and 
Coke Company zu Bedton erhaltenen Refultate, nad) den Fabrikblichern ; 
bieje beiden find weitaus die größten Cheerbeftillationen in England. In der 
eriten Spalte find die Dele als waflerfrei angenommen und das Waller ift 
dem Gaswaſſer zugerechnet: 


Silvertown Beckton 
Saswafer . » . . 4,16 2,00 
Hohe Naphta . . . 1,50 von 45 Proc. 1,66 von 30 Proc. 
bei 120° bei 120° 
Leihtöl ». - » » . 1,16 1,62 
Kreofotöl (mit Naphta- 
fin) . 2.2. .1416 15,70 
Anthracenöl (Grünöl, 
filteitte) . . . 14,00 18,83 
30 proc. Anthracen. . 1,80 1,90 
on . 60,00 56,29 
Beluft » 2... 3,22 2,00 
100,00 100,00 


Nah Watfon Smith giebt der Theer in Lancafhire (mo meift Cannel« 
fohle zur Gasfabrikation gebraucht wird) im Durchſchnitt auf 1000 Gallonen 
von 1,16 fpecif. Gew. — 5,3 Tons: 
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Gall. Gew.⸗Proc. 


Ammoniakwaſſer von 4 Proc. . . . . 25 — 22 
Borlanf . 2 2 2 een. BB — 22 
Leihtöll. - - > 20000... 1311 = 106 
Shweöl -. -. . 2: 2 2 22.0... 87 = 76 
Anthracenl - ». 2 2 22... .191 = 16,9 
ons 
Pech... 68,25 = 60,5 


Bei ber Rectification ꝛc. erhält man daraus: 


Benzol (90 proc.) tm . ..» -» » . 6 Gall. 
Auflöfungsnaphta -. . » » 2. TA m 
Sarbolfäure -. » 2 2 2 0 2 ..0658 „ 
Anthracen (30 proc.) .. ...05 Str. 
Gleich 0,15 Etr. (7,5 kg) reinem Anthracen. 


Holgende Tabelle des Ausbringens aus einer 20 t⸗Blaſe von Watjon 
Smith!) ift recht lehrreich. Der Theer (Lancaſhire) hatte ein fpecififches 
Gewicht von 1,167 bei 151/,0&. Die Blafe faßte 3672 Gall. — 19,125 Ctr. 
(engl). Vom Deftillat wurden folgende einzelne Portionen aufgefangen: 





1 || 100 Gall. Rohbenzol (Vorlauf) 

2| 90 , Ammonlafwafier mit 4 Proc. NEL | 0,897 176 
3 | 100 „Leichtol (incl. Earbolöl). .... . 0,932 16° „ 
al . . ........... 0,960 22° „ 
5| 100 „ nn 0,980 22° 5 
6 100 3 .. .......... 0,91 299 „ 
7| 100 „ nn 1,010 24 5 
5 100,............ 1,014 28 „ 
91100 „ Shwmerül...: 2: 2220. 1,021 28° „ 
10 | 10 „ nn 1,025 29° 5 
11 | 100 „ ............ 1,081 24° „ 
ı2 | 100 „ Denn 1,034 25° „ 
18 | 100 „ nn 1,048 PS 
14 | 100 20000 ren. 1,048 22 _ 
15 | 100 „ Rothe | W] } 1,069 240, 
16 | 100 „ Den 1,066 30° , 
17 | 100 „ Denn 1,085 330 _ 


Die Fractionen 9 bis 11 gaben beim Erkalten veichliche Ausicheidungen 
von Naphtalin. Bon Nr. 12 an jegte man zur Krhftallifation für Anthracen 
bei Seite; doch zeigte 12 bis 14 kaum irgend welche Ausfcheibungen; erft die 
„rothen Dele* von Nr. 15 an gaben Anthracen, und zwar bei bdreimaliger 


i Brivatmittheilung. 


Betriebsrefultate. 891 


Deftillation 2,617 Broc. des Deles, ober 0,35 Proc. des Theerd an Roh⸗ 
Anthracen (Anthracene cake; dies ift eine ſehr geringe Ausbeute). 

Das Gewicht des Pechs betrug 11,48 Tonnen, aus ihm konnte noch 
0,556 vom Pech, oder 0,33 vom Theer, an Rohanthracen gewonnen merben. 


Aus Theer von Bigan-Eanneltofle erhielt Watſon Smith auf 
6,2 Tonnen: 


Rohbenzol (Vorlauf). . 29 Gall., fpecif. Gem. 0,919 

eihtöl . . . . 100 „ 2 nr. 1,000 
22210 2 2021019 

Schwert nr. 220 „ 

Rothes Del... . ..205 „ 

BO - 2 20. 4 Tone. 


Das Schweröl war fehr Har und fette beim Abkühlen nur Spuren von 
Naphtalin ab; daneben enthielt e8 ein wenig Paraffin. 
Derfelbe erhielt aus Mancheſter⸗Theer im Ganzen: 
" Preig 1870 
Angewendet: 19,125 Theer . © «2 = 2020. .25 -Sh. per Ton 
Erhalten: 11A75t Beh. - -» - 2 2 0 0 0 nn 
0,137 t Robanthracn - . . » 1 2» Pr. 
1360 Gall. Schweröl . . 1 dad „ Sal. 
30 „ rohe Carbolfäure (extra au) . 8. ,„ „ 
149 „  rectificirte Auflbſungsnaphta. 11/,, 
551/, „  5Oproc. Bel. . . . 21/,, 
90 ,„  Ammonigtwaffer (8 proc.). 


Zur Verarbeitung wurden gebraucht: 


10t Kohlen für Theerblaſe, Dampf x., 
141/, Gall. concentrirte. Schwefelfäure, 
10%, „  6Ogrädige n 
0,112t Aetznatron (6Oprec.), 
0,1 bis 0,154 Aetztalk. 


Nah W. Smith kommen bie beften und leichteften Theere aus Fleinen 
Gasfabriken, welche nicht, wie bie großen, auf möglichit hohe Gasausbeute aus⸗ 
gehen. Kleine Händler kutſchiren auf dem Rande herum, kaufen ſolche Pöftchen 
Theer und Gaswaſſer auf und führen fie den Theerdeſtillationen zu. 

Volgende Angaben, gefammelt von W. Smith und I. Levinftein, und 
mitgetheilt von Roscoe in einem öffentlichen Vortrage in der Royal Institu- 
tion !), find als durchaus vertrauenswurdig zu betrachten. 

1 Lancafhire- Kohle (== 1018 kg) ergiebt beim Deftilliren in Gas⸗ 
retorten durchſchnittlich: 


9 


3 3 


» 


1) April 16., 1887, &. 7 de uns vom Berfafler zugelendeten Abbrudes. 
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Umgeredynet auf 1000 kg 
10000 Eubiffuß Gas . . . . . = 278,5 cbm 


20 bis 25 Gall. Gaswaſſer von 31, 0B. — 9—111/, Liter 
woraus man erhält 30 Pfund fhwefel- 
faures Ammoniof . . = 13 kg 
12 Gall. Theer von 1,16 — 139,2 2 62, 
13 Centner KB . . . . 660 „ 


Die 12 Sallonen oder 62 kg Teer (ie Duräfänittsergehnig des Mans 
chefter- und Salford⸗Theers) geben (als Product von 1t Kohle): 
1,10 Pfund Benzol = 1,10 Unilin . . = 0,499 kg 
090 „ Tom ... .. 0,408 


” 

— 0,77 Pfund Toudin . . . . 0,349 „ 
zufammen — 0,623 Pfund Sudfin . 0,282 „ 
ober aus 1,10 Anilin: 1,23 Anilinviolett 0,548 „ 
1,5 Pfund reines Bhenol . . . . . 0,680 „ 
— 1,2 Pfund Aurin . . 0,543 „ 
2,44 Bid. Auflöfungsnaphta fir Raul 1,106 „ 
— 0,12 iylol. . . 0,084 „ 
— 0,07 Iylidin . . 0,031 „ 
2,40 Pfd. ſchwere Naphta (Brenmnaphte) 1,088 „ 
6,30 „ Napbtelin . . 2... 2,857 „ 
— 5,25 &Naphiglamin . . . . 2,381 „ 
— 4,75 0 und BNaphtol. . . . 2,154 „ 


= 7,11 Naphtolſcharlach RRR (aus 
@-Rapbtulamin und PrRaptie) 3,225 „ 
oder 9,5 Naphtolgelb. . . - 4,309 ; 
17,0 Pb. Kreojotöl - . »- » 2... 77 m 
140 „ Siweül. . -. 2 2.2. 6,34 „ 
0,46 „ Anthracen. . . .. 0,208 „ 
= 2 ‚25 Pfd. 20 proc. Ari .. 102 „ 
DE 2 ee BE, 


Nach einer Zufammenftellung der Bad. Anilin» und Sodafabrik!) 
liefern 1000 kg Steinkohle 50 kg Theer; daraus werben erhalten: 


0,4 kg Benzole, daraus 

0,3 „Fuchſin oder 

0,5 „ Anilinblau. Ferner 
0,3 „ Antbhracen, daraus 
0,3 „ Alizarin oder 

0,3 „ Altzarinblau. Endlich 
1,0 „Naphtalin, daraus 
0,35 „ Indigo. 


1) Proſpect zur Bayeriſchen LandessGewerbes und Induftries Ausftelung in 
Nürnberg 1896; Wagner: Fiiher’8 Jahresber. 1896, ©. 30. 
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Folgende Statiftil ift von Herrn Wilton, dem Director bed großen 
Theerwerfes zu Bedton, aufgeftellt worden, als Erzeugniß von Großbritannien 
im Jahre 1885 (umgerechnet auf Meteriuftem): 


Ammoniakwaſſer (aus Ther) . - » » » .  16350cbm = 1200t 
(als Sulfat) 


Sarbolfäure tObe) > > 2 2 2 nenn. 2721 „ 

Krefotll . . . 0 2.2. .98000 „ 

Hiervon fünffiges Kreofot . 0. . 49000 „ 
„Kreoſotſalz (— Rohnaphtalin). 56 620t 
entiprechend Reinnaphtalin . . 25310t 


Grunes Ol . . 2 2 2 ee nn... 92500 „ 

Benzol und Toluol . » 2 2 2 202226800 „ 

Auflöfungenaphta -. . > 2 2 2 2 2 22.2800 „ 

Reinanthracen . > 2 2 2 rn 3420t 
en 396 000 t 
Sefammtmenge des beftillirten Theerd — 120 Millionen Gallonen, 

etwa — 645 000 t. 

Die folgenden beiden, der Bollftändigfeit wegen bier mitzutheilenden Zu⸗ 
fammenftellungen können feine große Zuverläffigkeit beanfpruchen. 
Nach der ehemiter- Zeitung, 1879, ©. 148, geben 11250 fiter = 10t 

Londoner Theer: 


Benzol (50 proc.) . . . 12,96 Liter = 1,1 Proc. 
Auflöimgsnapfta . »- . 1215, — 10 „ 
Bremnapfta . ». ». 165, = 14 , 
Kreofotölle - » » . . 89735 „ = 350 „ 
Anthracen (30 pro.) . . 1125 „= 10 „ 
— 


Bd... 20.0. .5870 kg 58,6 
Nach Kalvert!) ergiebt der Theer aus: 














* 3 | = 
le 

se| = = 63 
*6 * 
Broc. | Proc. | Proc. . 





. 0 BB 8 08 8 8 ee 8 oe 


Ganneltoble . . .. .... 
RewcaflleRoble . .... . 
GStaffordihire-Koble. . . . . 





(Diefe in allen Büchern wiederholten Angaben Calvert's find augen- 
ſcheinlich falſch. Dan kann wahrlich nicht Theer ohne allen Verluft deftilliven 
— alle Zahlen gehen gerade auf 100 auf — und gerabezu unfinnig ift bie 


!) Compt. rend. 49, 262. 
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Angabe, daß in dem Newcaftler Theer nur 13 Proc. flüffige Producte auf 
58 Proc. Naphtalin und 23 Proc. Pech vorlommen follen.) 
Nah Häupermann!) liefern 100 Thle. Theer aus deutfchen Kohlen: 


5 his 8 Proc. Leichtöl, 
25 „ 30 „ Schweröl, 
8, 10 „  Anthracenöl, 
50 „ 55 „ Bed. 
An Endprobucten fol der Theer ergeben: 


0,6 Proc, Benzol, 

04 nm Toluol, 

05 „ höhere Homaloge, 
8 bis 12 „ reines Naphtalin, 
6 „6 n Phenol, 
0,25, 0,3 ,„  Anthracen. 


Nach ©. Schule?) erhielt man im einer rheiniſchen Fabrik ans 100 Thln. 
Theer: 
Reines Benzol (für Anilin und 4 Biete! er) 1,00 Thle. 
Reines Anthracn .„ . . vr ...083 „ 
Meines Naphtalin - - © >» 2 0 0 2.200 „ 
Kreofotöl - » > = 2 2 0 020208000 „5 
Sch... een. 0.6000 „ 
Ammouiekwafer ...... 5 :\°: 10, 


Analyſen von Kotsofentheer find auf S. 107 518 113 angeführt 
worden. 


Probiren von Theer. 


Wenn man eine Theerforte in kleinerem Maßftabe auf ihr Aus» 
bringen probiren will, fo maß man eine Deſtillation ganz nad) benfelben 
Regeln wie im Großen vornehmen. Das Refultat derjelben wird um fo zu⸗ 
verläffiger fein, je größer der Maßftab ber Probeoperation if. Bei Anwen: 
dung von 50 Liter werben 3. B. die Refultate nur annähernde fein, namentlich 
für Benzol und Naphta. Beſſer fährt man ſchon mit Broberetorten von 300 
bi8 400 Liter; nod) ficherer aber, wenn man 800 bis 1000 Titer aus einer 
Leichtölblaſe (Cap. 10) deftillirt. Die dabei gewonnenen Producte werden 
gewogen refp. gemeffen und Leichtöl und Vorlauf nad) den am Schluſſe von 
Cap. 11 gegebenen Regeln auf ihr Ausbringen an Benzol und Naphta geprüft. 

Wo die Probe mit gewöhnlichen Yaboratoriumsapparaten vorgenommen 
werden muß, werben folgende Winte von Watfon Smith?) ſehr nützlich 
gefunden werben. 

Wer Proben ‚von Steinkohlentheer (Holztheer verhält fich ganz Ahnfich) zu 


1) Ind. der Theerfarbftoffe, S. 13. — *) Ehen. d. Steintohlentheers, 2. Aufl., 
1, 67. — °) Journ. Soc. Chem. Ind. 1888, p. 498. 
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beftilliren verfucht hat, weiß, daß in Folge der Anwefenheit von (oft beträcht- 
lichen Mengen) Waſſer e8 außerordentlich jchwer ift, in dem erften Stadium 
des Procefies ein Veberfteigen des Netorteninhaltes zu vermeiden. Zuweilen 
benutzt man deshalb unverhältnißmäßig große eiferne Ketorten zur Probe von 
ganz Heinen Mengen Theer, um möglichft viel Raum zum Steigen zu laſſen. 
Mit dem gleich zu befchreibenden Verfahren hat man aber in Owens College 
(Mancheſter) nur große Glasretorten benugt, welche 21/, Liter fallen, wenn 
fie bis etwa 2 cm unterhalb des Retortenhaljes gefüllt find, und hat fich bei 
Anwendung pajlender Vorfichtsmaßregeln keine Schwierigkeit in der Fractioni⸗ 
rung des Theers ergeben. Folgendes find die zu beobadjtenden Hauptpunfte. 

Man befreit zuerft den Theer möglichit von Wafler, indem man ihn etwa 
in einem großen, mit einer Glasplatte bedeckten Becherglaje 24 Stunden in 
heißem Waſſer ftehen läßt. Hierdurch wird der Theer biinnflüfjiger, und das 
Waſſer fcheidet fich leichter ab. Der Theer fest fih zu Boden, das Waller 
bildet oben eine Schicht, die man nad) dem Erkalten abgießen kann. Oft kann 
man fehr viel Waffer entfernen, indem man das Gefäß abwechſelnd nach ver⸗ 
fchiedenen Richtungen neigt, wobei das Waſſer fchneller nach dem niedrigeren 
Punkte hin fließt als der Theer, und abgegofien werben kann, ehe letzterer dahin 
kommt. Bei Theeren oder Theerölen, welche leichter als Wafler find, fammelt 
ſich durch die Erwärmung eine Schicht Wafler unter dem Theer, ben man dann 
einfach abgießen Tann. 

Trotz diefer Vorſichtsmaßregeln ift die Ausführung der Deftillation in 
gläfernen Retorten keine Leichte Arbeit. ©. Lunge und I. Schmid!) haben 
eine derartige Unterfuchung mit verfchiedenen Kolsofentheeren ausgeführt und 
wir wollen diefelbe hier in ihrem praftifchen Theile ausführlich wiedergeben, 
da die Art der Unterfuchung für ähnliche Fälle von Intereſſe fein Tann. 

Die zu diefer Unterſuchung angerwendeten Retorten waren von Glas und 
tubulirt; fie hatten etwa 5 Liter Faſſunggraum und wurden in einem Sand⸗ 
Luftbade erhigt. In dem Tubulus der Netorte befand fich ein boppelt durch⸗ 
bohrter Korkpfropfen zur Aufnahme des Thermometerd‘ und einer unten zur 
Eapillare ausgezogenen Glasröhre. Letztere dient dazu, um das fo ftörenbe 
Stoßen zu verhindern. Die Netorte war anfangs vermitteljt eined Vorſtoßes 
mit einem gewöhnlichen Liebig'ſchen Kühler verbumben, fo lange, bis bie 
üderdeftillivenden Dele vollfommen fltffig blieben. Als diefelben anfingen, in 
dem Kühler zu erſtarren, d. h. bei 170 bis 180°, wurbe ber Kuhler weg» 
genommen, und da bei biefer Temperatur auch das letzte Wafler entwichen war, 
und mithin kein Stoßen mehr zu befürchten fand, jo wurbe auch das wettere 
Durchlaſſen von Luft unterlaflen. Das letzte Waſſer entwic bei 140 bie 170° 
mit erplofiondartiger Heftigfeit. 

Die Deftillation von 21/, bis 3 Liter Theer dauerte etwa acht Stunden. 
Es iſt durchaus anzurathen, diefelbe in einem Zuge zu Ende zu führen, nicht 
allein, weil das Anheizen einer Retorte mit beim Erfalten bereits zähflüffig 
oder gar feit gewordenem Inhalte immer etwas ſehr Bedenkliches ift, fondern 


1) Chem. And. 1887, ©. 337. 
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auch, weil während des Abfühlens und Anwärmens eine erhebliche Menge von 
Subjtanzen weit unter ihrem Siedepunfte übergehen. 

Die Arbeit muß, wenn der Theer nicht ſchon von vornherein völlig ent- 
wäflert war, hiermit beginnen, und ift darauf fehr großes Gewicht zu legen. 
Wocenlanges ruhiges Stehen, aud) bei etwas höherer Temperatur, reicht durch⸗ 
ans nicht dazu Hin; andererjeits kann man nicht leicht bet 100° arbeiten, weil 
der Theer fchon lange vorher werthvolle Beitandtheile verliert, namentlich wegen 
der langen Dauer der Operation. Die Entwällerung wurde daher in der 
Ketorte felbft vollzogen, deren Hals nad) oben gerichtet und dann noch mit 
einem abwärts gerichteten Kühler verbunden war, um das entweichende Benzol 
aufzufangen. Auf diefem Wege wiirde 14 Tage lang auf etwa 60 bis 70° 
erwärmt und jeden Morgen vor Wiederbeginn der Operation das inzwifchen 
oben abgeſchiedene Waſſer mit der Pipette entfernt. Vor der Deftillation 
wurde das fpecifiiche Gewicht des möglichft entwäfjerten Cheers durch Abwägen 
in einem corrigirten 200 com» Kölbhen bejtimmt und das in der (vorher 
tarirten) Retorte Zuriicbleibende den Berechnungen zu Grunde gelegt. 

Die Tractionen wurden wie folgt gemacht: 


1. Leichtöl bis 170°, 

2. Mittelöl bis 2300, 

3. Schweröl bis 270°, 

4. Anthracenöl bis zum Schluß der Deftillation, welche fo lange fort⸗ 
gejetst wurde, als überhaupt noch etwas Hinitberzutreiben war, woraus 
es fich erklärt, daß äußerft hartes Pech im Rückſtande blieb. 


Diefe Fractionen wurden wie folgt behandelt: 


Das LTeichtöl wurde zuerft mit Natronlauge von 1,1 fpecif. Gewicht 
geſchüttelt ımd feine Volumabnahme als Phenole in Rechnung geftelt. Dann 
wurde mit Wafler, daranf mit concentrirter Schwefeljäure und wieder mit 
Waſſer gewafchen und dadurch der gefammte Reinigungsverluft feftgeftellt. Num 
wurde mit eingefenktem Thermometer beftillivt und ber 100 und 140° frac- 
tionirt. Das Deftillat bis 1409 wurde als rohes Anilinbenzol angefehen und 
jeine Reinheit durch Nitriren mit dem gewöhnlichen Säuregemiſch unterſucht. 
Der bei 140° noch zurldbleibende Theil wurbe als „schwere Naphta“ ver 
rechnet; derfelbe wird natürlich bei der Rectification noch ziemlich, viel Rüdftand 
geben, welcher zum Sreofotöl gehen muß; dafür wird aber aus dem Mittelöl 
etwas ſchwere Naphta zurückkommen, und konnte man im Kleinen dieſe Sache 
nicht weiter verfolgen. Aus demſelben Grunde mußte es aud) unterbleiben, 
das „Anilinbenzol* weiter in Benzol, Toluol und Xylole zu zerlegen. 

Aus dem Mittelöl und dem Schweröl Eryftallifirte Naphtalin heraus, 
welches durch Leinwand abfiltrirt, ftark ausgepreßt und als „Rohnaphtalin“ 
gewogen wurde. Der Keft des Deles (mit Anrechnung des mechanifchen Preß⸗ 
verluftes) wurde mit Natronlauge behandelt und die Volumenverminderung 
wieder als „Phenole* verrechnet. 


Das Anthracendl wurde nad) dem Exfalten durch Leinwand filtrirt, das 
Rohanthracen Talt ausgeprekt, dann auf poröfen Thonplatten im Luftbade auf 
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33 bis 40° erwärmt und nochmals gepreßt und gewogen. Hierauf wurde 
daffelbe nach ber mobificirten Lud’fchen Methode (mit Schwefeljänrereinigung) 
analyfirt und fo das Neinanthracen ermittelt. Da aber im Handel das 
Anthracen meift 30+ bis 40 procentig vortommt, fo wurde zur Berechnung des 
flüffigen Anthracenöls aus dem vohen Anthracenöl das dreifache Gewicht des 
Reinanthracens abgezogen. Im Großen wiirde wohl nicht jo weit wie bei 
ung deftillirt und jedenfalls ein erheblicher Theil des Dels zum Weichmachen 
des Pechs verwendet werben; es wurde alſo weit weniger flffiges Anthracenöl 
und weit mehr Ped; als bei unferen Verfuchen fallen. 

Das Pech wurde auf feinen Erweihungspunft unterfucht, indem ein 
erbfengroßes Studchen befjelben an einem Drahte im Luftbade neben einem 
Thermometer erwärmt wurde (das Waſſerbad reichte nicht zu), fo lange, bis 
es beim Prefien mit den Fingern deutlich plaftiich wurde. ferner wurde 
darin noch der „Koblenftoff“ beftimmt, was eine der langwierigſten Opera- 
tionen der ganzen Reihe war. Es wurde abwechſelnd mit Benzol und Schwefel 
tohlenftoff im Ertractionsapparate ausgekocht, was viele Tage lang dauerte, 
bis endlich das Loſungsmittel ſich nur noch ſchwach färbte und auf dem Uhr- 
glafe keinenVerbunftungsrüdftand mehr Hinterließ. ‘Dabei ftellte es ſich Heraus, 
daß man mit größter Vorſicht verfahren muß, wenn nicht feine Kohlentheilchen 
durch das Filter gehen ſollen, und ftellte ſich deshalb auch die Anwendung des 
fonft fo bequemen Sorhlet’fchen Ertractionsapparates als unthunlich Heraus. 
Es ift daher vorzuziehen, einfach mit einer größeren Menge des Ertractiond- 
mittel8 (wozu Kraemer bei Theer die 40fache Menge Xylol anwendet) längere 
Zeit am Rüdflußfügler zu digeriren und dann auf dem Filter auszuwaſchen. 

Um das fpecififhe Gewicht eines Theers zu beftimmen, gieft 
W. Smith 1 Liter des wie oben möglichft entwäflerten Theers in ein tarirtes 
Gefäß, laßt auf 15° abkühlen und wägt. Mit einem gig. 199, 
gewöhnlichen Pyknometer würde man nicht gut operiren 
önnen, da feine Füllung faum genau auszuführen und 
feine Reinigung zu umftändlid wäre. ©. Lunge!) bedient 
ſich daher eines gewöhnlichen „Wägegläschens“, in deſſen 
Glasſtopfen man einen von oben nad} unten durchgehenden 
Kerb a von etwa 2mm Breite und Tiefe einfeilt (ſiehe 
Fig. 122). Damit läßt fid) die Operation vollkommen 
reinlich, leicht und mit größter Genauigkeit ausführen, 
wenn man wie bei der Beſtimmung des fpecifiichen Ges 
wichtes fefter Subftangen verfährt, indem man das Gläschen 
nur theilweife mit THeer fullt und dann mit Waſſer auf- 
füllt; man erreicht dann das Ziel durch eine neue Wägung. 
Man verführt dabei wie folgt: Erſt beftimmt man ein ie... a7... 
für allemal das Gigengewicht des Glaäschens (a) und? \ 
deffen Gewicht nach Füllung mit Waſſer von 15° (b). Dann trodnet man 
es aus, gießt beliebig viel Theer hinein, etwa bis zu zwei Drittel der Höhe, 


) Zeitipr. |. angem. Chemie 1894, S. 450. 
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und ftellt da8 Glas mit abgenommenem Stopfen eine Stunde in heißes Wafler, 
bi8 alle Tuftblafen ans dem dann ganz dünnen Theer entwichen find. Run 
läßt man erfalten und wägt das Glas + Theer (c). Hierauf filt man mit 
Waſſer auf, fet den Stopfen auf, entfernt das aus dem Kerb ber legteren 
anstretende Waſſer, läßt in einem größeren Wafjergefäß ftehen, defien Tempe⸗ 
ratur man kennt, trodnet außen ab und wägt wieder (d). Das geſuchte ſpeei⸗ 
fiſche Gewicht s iſt dann: 


s = 


e — 4 
be —(atd) 

In den meiften Fällen wird ſchon die Beitimmung bes fpecififchen Ge⸗ 
wichtes des möglichft entwäflerten Theers zur Beurtheilung feiner Oualität 
ausreichen. Nach 9. Köhler?) hängt dafjelbe ab von dem Gehalt des Theers 
an freiem Kohlenftoff, wie nachfolgende Zuſammenſtellung zeigt: 


Herkunft des Theers | enct ai Freier Kohlenftoff 





Heidelberg . . >» 2 2 2220 en . 1,220 25,76 Proc. 
Darmfldt 2 | 1,208 2098 „ 
Baden Baden . . 2 2: 2 200. 1,195 19,2 , 
Bodenhbim » . 2.2200. | 1,190 1824 °, 
Frankfurt OR) . 2. 2 2 202. 1,180 15,70 „ 
Bamberg - - -... ren | 1,175 1515 „ 
Neuſtadt a. 9... > 2 on nen 1,172 .. 15,07 „ 
Gannfladt . 2 2 2 2 ern 1,164 14,05 „ 
Rottweil (Bulverfabrit) .. ... . 1,161 14,0 „ 
Karlarube . 2 2 2 ren 1,155 13,50 „ 
Ulm 220. 1,150 12,44 n 
Heilbronn (Buderfabrit) . . . . . . 1,150 1242 „ 


Dos (Bahrndof). . . .. 222 .. | 1,115 8,00 


Die Beflimmung des freien Kohlenftoffs eines Theers ift wichtig 
in mehrfacher Hinſicht und geſtattet zum Voraus ſchon jichere Schlüffe. 
©. Kraemer beftimmt denfelben durch Ertraction mit der 40 fachen Menge 
%ylol; raſcher kommt man zum Ziel, wenn man 10 g Theer mit einem Gemifch 
von je 25 ccm Eiseſſig und Toluol erhitzt, die Flüſſigkeit auf zwei in einander 
geſchobene und gegen einander abtarirte Filter bringt und darauf fo lange mit 
fochendem Benzol auswäfcht, bis dies ungefärbt abläuft. Nach dem Trodnen 
nimmt man beide Filter, wovon das eine als Tara dient, aus einander und 
wägt. Je mehr freien Koblenftoff ein Theer enthält, um fo zähflüſſiger ift er 
natitrlich, und um fo leichter wird er bei der Deſtillation Neigung zum Ueber: 
fteigen zeigen. 

Bis zu einem gewilfen Grade geftattet die Kenntniß des Gehaltes eines 
Theers an freiem Kohlenftoff die Beurtheilung feines Verarbeitungswerthes. 


1) Dingl. Journ. 270, 283 ; Zeitſchr. F. angew. Chem. 1888, ©. 677. 
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Es ift im Allgemeinen richtig, daß Theere von geringem SKohlengehalte, aljo 
auch geringem fpecifiichem Gewichte, reicher an Benzol und leichten Kohlen» 
waflerftoffen find, als folde von hohem "Gehalt an freiem Kohlenftoff. 
Aber diefer Sag ift nur bis zu eimer gewiflen Grenze zuläffig, die ſchon 
unterhalb der „Kohlezahl“ für einen normalen Gastheer (15 bi8 17 Proc.) 
liegt. Darüber hinaus können Theere von ganz gleicher „Kohlezahl“ entweder 
mehr Anthracen und fchwere, ober mehr Benzol und leichte Kohlenmwaflerftoffe 
liefern, wahrfcheinlich je nach der Art ihrer Erzeugung oder der Natur der 
angewandten Kohle. Steigt jedoch; die „Kohlezahl“ um ein Beträchtliches über 
die normale, jo ift unter allen Umftänden auf eine fchlechte Ausbeute an 
werthvollen Probucten, ſowohl hoch⸗ als niebrigfiebenden, zu rechnen; dagegen 
wird die Ausbeute an Pech, dem geringwerthigſten Nebenproducte der Theer⸗ 
beftillation, um fo größer, Da aber da8 Pech den Hauptbeitandtheil des Stein- 
tolentheers ausmacht, jo kann man wohl mit einigem Recht behaupten, daß 
das Perhrendement eined Theers gewillermaßen deſſen DBerarbeitungswerth 
beftimmt. 

Unter der Vorausfegung, daß man den Gehalt eines Pechs von gewänjchtem 
Härtegrad an freiem Kohlenftoff keunt, läßt fich die Pechausbeute aus ber 
„Kohlezahl“ des zu verarbeitenden Theers mit ziemlicher Sicherheit beftimmen. 
Iſt K der Gehalt des Pech an freiem Kohlenftoff und % die „Kohlezahl“ des 
betreffenden Theers, jo ergiebt fich die Pechausbeute aus ber Gleichung: 

: 100 =k:z. 
Gutes, mittelhartes Bed, wie es wohl bie meiſten unſerer Theerdeſtillationen 
durchſchnittlich erzeugen, emihält etwa 28 Proc. freien Kohlenſtoff. Nehmen 
wir die aus oben ftehender Tabelle fich ergebende Durchſchnittskohlezahl von 
etwa 16 Proc. ald normal an, fo ergiebt fich fitr ein Bed mit einem Gehalt 
von 28 Broc. an freiem Kohlenftoff fire normale Theere die Unsbente: 


X = {100 x 16) : 28 — 57 Proc, 
was mit der thatfächlichen Ausbente aus Gaötheeren genügend übereinftimmt. 


Sechstes Kapitel. 


Vech. 





Es iſt im vorigen Capitel erwähnt worden, daß man je nach der Art der 
Deſtillation des Theers einen mehr oder weniger conſiſtenten Rückſtand bekommt. 
Wird nur das Leichtol abdeſtillirt, alſo fo lange, bis das ſpecifiſche Gewicht bes 
Deftillated den des Waſſers gerade gleichlommt, fo erhält man eine fehr dick⸗ 
flüffige Maſſe, welche mar in Frankreich „brai liquide* nennt, und in Eng» 
fand zuweilen als „asphalt“ bezeichnet. Es ift jetzt aber kaum noch üblich, im 
diefer Weife zu arbeiten; was bie Fabriken (auch die englifchen) Aſphalt 
nennen, befteht aus einer Tünftlichen Miſchung von gemwöhnlichem Pech mit 
Kreofotöl, meift noch gemengt mit Sand u. dergl. 

Wenn man noch weitere 10 Proc. abbeftillirt, ift der Rüdftand „weiches 
Pech“; dann kommt mäßig hartes Pech, und hartes Pech erhält man, 
wenn man ben Proceß fo weit führt, als dies überhaupt in fchmiedeeifernen 
Blafen angeht (S. 350). Eine andere, aber nicht immer zutreffende Regel 
ift folgende: 

Mean erhält weiches Pech, wenn man die Deftillation vor dem Abtreiben 
des Anthracens unterbricht, etiva wenn das ſpecifiſche Gewicht des Deſtillates 
1,090 beträgt; hartes Pech, wenn man bis zum fpecif. Gew. 1,120 ber 
Dele gebt; dazwiſchen mittelhartes Pech. 

‚Wenn .der „Aiphalt“ nur durch Abdeſtilliren des Leichtöls erhalten worden 
ift, jo enthält er natürlich alle Beftandtheile des Kreofotöls, alſo Naphtalin, 
Phenole u. ſ. w., ſowie auch alle höher fiedenden Körper. 

Eigentliches „Pech“ enthält ftetS die wenigſt flüchtigen Beitandtheile des 
Theers, wie Anthracen, Phenanthren, Chryſen, Pyren 2c., zugleich mit einigen 
ſehr wenig genau befannten Körpern, wie Bitumen ꝛc., und mit freiem Kohlen» 
ftoff, ober vielleicht nur Kohlen» ober Koksſtaub in außerordentlich, fein vers 
theiltem Zuftande. Die größte Menge deilelben ift durch Zerfegung der 
Deftillationsproducte der Steinkohle an den heißen Netortenwänden entftanden 
(vergl. S. 233). Der Werth des Cheers wird bebeutend verringert, wenn viel 
„freier Kohlenftoff“ vorhanden ift, worin Kohlen» und Koksſtaub ſtets inbegriffen 
find (©. 398). 

Behrens!) erhielt durch Digeriren von Pech, aus dem die Dele bis zum 
fpecif. Gew. 1,120 entfernt waren, mit Benzol, Schwefeltohlenftoff, wieder 


1) Dingl. Journ. 208, 869. 
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mit fochendem Benzol und kochendem Alkohdl (alfo durch die fonft zur Iſoli⸗ 
rung des „freien Kohlenſtoffs“ angemenpete Behandlung) 23,54 Proc. eines 
ſchwarzen Pulvers, welches 90,836 C, 3,058 H und 0,398 Aſche enthielt; bei 
etwas verfchiedener Behandlung zeigte der Rüdftand 91,921 C, 3,157 H und 
0,872 Aſche, alfo ganz ähnlich der Anthracitfohle von Sühmles (vergl. unten 
Heußer's Patent). 

Nah) Habets!) hefteht gutes Hartped aus 75 ‚32 Broc. Kohlenſtoff, 
8,9 Proc. Waſſerſtoff, 16,06 Proc. Sauerſtoff, 0 ‚43 Proc. Aſche, und hat ein 
specififches Gewicht von 1,275 bis 1,286. 

Hartes Pech zertheili ſich leicht in Schollen, welche. ſelbſt in der Sonnen⸗ 
hitze nicht erweichen und ſtets, auch im Sommer, loſe verladen werden können, 
ſowohl in Eiſenbahnwagen als in Schiffen; mittelweiches Pech kann man noch 
in Eiſenbahnwagen loſe verladen, aber nicht in Schiffen, wo es wenigſtens bei 
wärmerem Wetter zu einer Maſſe zuſammenbacken wide; daher können die 
englifchen Fabriken nur hartes Pech über See verfchiden, und auch die franzö⸗ 
fiihen maden dies im Sommer vorzugsweife. Weiches Ped) kann man über: 
haupt nur in Fäflern verladen, und läßt e8 gewöhnlich gleich aus der Theerblaſe 
in biefe laufen. 

Nach Alkali Report 1893, ©. 114 werden 95 Proc. alles in England 
erzeugten Pechs als „mittelhartes“ hergeftellt, indem man auf Öartpech beitil- 
lirt und diefes durch Zuſatz von Schweröl wieder weich macht; 3 bis 4 Proc. 
werden als Weichpech und nur 1 bis 2 Proc. al8 Hartpech verkauft. 

Die Briquettesfabrilanten, namentlich in Belgien, ziehen has weiche Pech 
weitaus dem harten vor, und daher find die deutfchen Fabrikanten gezwungen, 
wenigftens mittelweiches Pech zu machen. Uebrigens richtet fi) die Qualität 
des Pechs, wie e8 zur Briquettesfabrifation verwendet wird, nach unſeren Er⸗ 
fahrungen fehr nad) der Jahreszeit. Fabriken, die in den Wintermonaten 
Weichpech verlangen, können folches im Sommer nicht gebrauchen und fordern 
eine mittelharte Sorte, mandymal ſogar geradezu Hartpech. 

Wenn man nicht ſchon in den Theerblaſen felbft oder in der Pechkammer 
das noch flüffige, harte Pech durch Einpumpen von Delen weicher machen Tann, 
fo ift die leßtere Operation complicirter. Wo man aljo gezwungen ift, hartes 
Bed) zu kaufen, aber dafjelbe zur Briquettesfabrifation durchaus weicher haben 
muß, wendet man fpecielle Mittel an, um das harte Pech weich zu maden 
oder „mwieberzubeleben“. Kin daflir paflender Apparat, welcher an den Kohlen- 
gruben von Blanzy fungirt, fei nad) Payen's Precis de Chimie industrielle 
1878, t. II, p. 949, befcjrieben. 

In Fig. 123 (a. f. ©.) bedeutet C einen ftehenben, mit Dampfmantel 
verfehenen Keffel von 1,80 m Durchmeſſer und 2,80 m Höhe von ungefähr 
9chbm Inhalt. In der Mitte rotiert eine endlofe Schraube 9, umgeben von 
einem ringförmigen Mantel EZ, der durch den durch f eintretenden und bei A 
in den äußeren Dampfmantel austretenden Dampf erhitt wird; durch r Läuft 
das Condenfationswaffer fort. Unten befindet fich ber ringfürmige Roft GG 


1) Citirt von Gurlt, Steintohlenbriquettes, ©. 23. 
Lunge-Köhler, Steinfohlentheer. 26 
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aus gelodjtem Eiſenblech zur Zuruckhaltung grober Stüde, das Rohr S zum 
Abfliegen des wieberbelebten Pechs, und ein Reinigungsverfhluß t. Der 


Keſſel C wird überragt Fig. 128. 
von einer eifenbfechenen KR 


Kammer D, gleichen 
Inhalts zur Aufnahme 
des bei der Operation 
entftehenden Schaumes. 
Hier befindet fid das 
Mannloch T und eine 
Stopfbüchfe, durch 

melde die Welle ber 
Schraube 9° Führung 
erhält. Man arbeitet 
in folgender Weiſe. 
Eine gewiſſe Menge 
Theer, Schwerdl x. 
wird durch das Rohr k 
in den Apparat ein ⸗ 
gelaſſen; man erhigt 
duch Dampf auf 150°, 
läßt die Schraube ums 
gehen und fegt nad) und 
nad) das wieberzube- 
lebende Pech durch das 
Mannloch T zu. Der 
Zuſatz von Theer und 
Pech wird fortgefegt, 
bis der Keſſel ungefähr 
nem Tonnen Subftanz 
enthält. Das Blech P 
verhindert, daß das 
durch 7 eingeworfene 
Pech auf die Schraube 
fällt; dieſes ſchmilzt 
bald in dem heißen 
Theer; die Miſchung 
paſſirt das Sieb G, 
wird durch die Schraube 
7 gehoben und oben 
wieber außgeftoßen. 
Nach acht Stunden ift 
Alles geſchmolzen und homogen; man öffnet num den Ablaßhahn und läßt 
das wiederbelebte Pech in die Kuhlgefäße ab, worauf die Operation fofort 
wieder von Neuem anfangen kann. 
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Zur „Wiederbelebung“ nimmt man entweder Schweröl, oder Naphtalin, 
oder Theer, welcher nur des leichten Deles beraubt ift (Aſphalt). Ueber das 
geeignetfte Mittel zur Wiederbelebung des Pechs geben die jpäter zu erwähnenden 
Verſuche zu Blanzy Aufſchluß. 

Als Reductionsmittel in chemiſchen Proceſſen (zur Soda⸗ 
ſchmelze, zur Schwefelbaryumfabrikation u. ſ. f.) ift das Theerpech ganz aus⸗ 
gezeichnet, weil e8 faft ganz afchen-, fchwefel- und ftidftofffrei ift; meift tft es 
jedoch zu heuer für diefen Zweck. Hingegen findet e8 als Rebuctionsmittel 
ziemlich ausgebreitete Berwendung in der Ultramarinfabrilation und 
fol fi) aud) nach einem englifchen Patent (5. October 1872) von Payne 
und Clarke fehr gut zur Cementftahlfabrifation eignen. Man bettet die zu 
ftählenden Artikel mit dem Pechpulver in eiferne Käſten ein und fett fie einer 
mäßigen Hige aus. Die Verbindung des Pechlohlenftoffs mit dem Eiſen foll 
in viel kürzerer Zeit zu Stande kommen, als bei irgend einer anderen Kohlen» 
ftoffart. 

Die Hauptverwendung des Theerpechs ift die zur Yabrilation von Bri⸗ 
quettes (Kohlenziegeln, Poͤras, Patent fuel) aus Sleinkohle oder Kokspulver 
(coke agglomör6). Da eine Beſchreibung diefer Imduftrie den Rahmen 
diefes Werkes überſchreiten würde, fo fei hierfür in erfter Linie auf das diefer 
Sammlung angehörige Werk von F. Fiſcher über Brennftoffe verwiefen; 
ferner auf die betreffenden Artikel in Payen's Technifcher Chemie, in Stoh⸗ 
mann⸗Kerl's Eucyklopädie ꝛc. Auch giebt e8 hierüber Specialwerke, wie das 
von ©. Franquoy: Die Fabrikation der künftlichen Brennftoffe, deutich bear- 
beitet von Th. Dppler. Eine kurze Ueberficht des neueften Standes dieſer 
Induſtrie giebt A. Gurlt, Die Bereitung der Steinkohlenbriquettes (Braun- 
ſchweig, 1880) und Jünemann, Die Briquettesinduftrie (Hartleben’s Berlag). 
Ausführlic, behandelt den Gegenftand E. Preiſſig in feiner Schrift „Die 
Prepkohlen- Induftrie“ (Freiberg i. S. 1887), welcher der größte Theil ber 
folgenden Dlittheilungen entnommen ift. 

Es Scheint, daß man dieſe Induftrie Ferrand und Marjais verdankt, 
welche 1832 ein franzöfiiches Patent zur Anwendung von Steinkohlentheer für 
diefen Zweck erhielten. Seit 1842 wendete Marſais weiches Pech an und 
gründete in demſelben Jahre die Fabrik zu Berard bei St. Etienne. Hartes 
Pech) wurde 1843 in England von Wyland verwendet, feit 1854 auch in 
Frankreich. Die bei St. Etienne fabricirten Briquettes wurden unter dem 
Namen „pöras* verfauft. 

Die Fabrikation von Kohlenziegeln bietet eine naturgemäße Verwendung 
für die großen Mengen von Kohlenklein, welches von ben meiften Sohlen- 
gruben erhalten wird und nur zu äußerft geringem Preife oder auch gar nicht 
verfäuflich ift. Mit Recht wird darauf aufmerkſam gemacht, daß das namentlich 
im Deutichland früher noch vorhandene Haupthinderniß der Verwerthung der 
ungeheuren Maſſen von an den Gruben abfallendem Kohlenklein, nämlich bie 
Koften des als Bindemittel benugten Theerpechs, neuerdings. kaum mehr befteht, 
feitbem eine neue Gemwinnungsquelle von Steinkohlentheer, und mithin von 
Pech, bei der Kokerei aufgeichloflen ift (vergl. S. 65 bis 115 diejes Werkes). 
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Die Verbindung dieſer beiden Induſtrien, nämlich der Steinkohlenförderung 
und der Kokerei mit Gewinnung von Nebenproducten, wird ſicher gerade 
durch die Verwerthung des Pechs zur Briquettirung des Kohlenabfalls eine 
ſehr rationelle werden. 

Merkwürdiger Weiſe hat ſich dieſe Induſtrie anfänglich hauptſächlich in 
Frankreich und Belgien entwickelt, viel weniger in England und Deutſchland, 
obwohl hier ungeheure Mengen von Rohmaterial zur Verfügung ftehen, 3. 2. 
in Weftphafen. Seit dem Aufblühen der Koksinduftrie mit Gewinnung ber 
Nebenproducte haben fich diefe Verhältniſſe allerding® geändert. Nah Preißig 
(5. 12) beftehen jegt in Frankreich 50 bis 60 Fabriken, von benen einige 
100.000 bi8 220 000 Tonnen Briquettes erzeugen ; insgeſammt fann die gegen- 
wärtige Geſammtproduction von Frankreich auf 1,2 bis 1,5 Mill. Tonnen ‚pro 
Jahr gejchätt werden. Der größte Theil bes Verbrauches fällt auf Dampfichiffe 
und Locomotiven. In Belgien beftehen jetzt circa 20 Fabriken, welche jährlich 
1 Million Tonnen produciren; eine einzige Fabrik (zu Couillet) Liefert 
360000 Tonnen. Die Niederlande haben eine Fabrik; England und Schott« 
fand mehrere (die größten im Südwales) mit einer Sahresproduction von 
1 Mill. Tonnen, wovon 850000 Tonnen exportirt werben. Auch in Spanien 
und Rußland bat fich die Zahl. der Yabriken vermehrt. In Deutidjland ber 
ftehen die meiften Fabriken, etwa 20 im Auhrrevier (wo 1892 täglich etwa 
2000 Zonnen, alfo jährlich etwa 600000 Tonnen Briquettes hergeftellt 
werden) und den Rheinlanden; man rechnet hier den täglichen Verbrauch an 
Bed) auf 150 Tonnen, zu deifen Erzeugung 300 Tonnen Steinlohlentheer 
erforderlich find). Oeſterreich⸗ Ungarn hat fünf Fabriken mit einer Production 
von 50 000 Tonnen. Insgeſammt fchägt Preißig die gegenwärtige Jahres⸗ 
production an Steinfohlenbriquettes in Europa auf mindeſtens 3,5 Mill. Tonnen, 
in 120 6i8 130 Fabriken. Aus Amerika führt er zwei große Fabriken mit zufammen 
132000 Tonnen Production an; andere in China, Indien und Neufchottland. 

Der Verkaufspreis der Briquettes ftellt ſich meift dem der Stückkohle 
gleid); in England und Rußland nod) ‚höher. 

Man ftelt die Briquettes meift in prismatischen Formen, zuweilen auch 
in Form von Eylindern, Kugeln ꝛc. und namentlich recht vortheilhaft als durch⸗ 
Iochte Ziegel her, im Gewichte von 15 kg bis herab zu 50 g; das fpecifiiche 
Gewicht ſchwankt von 1,10 bi 1,40. 

Gute Briquettes follen nicht über 1LOkg ſchwer fein und die Feftigkeit 
natürlicher Kohlen befigen, wozu es nöthig ift, daß der Pechzufag mindeftens 
5 Proc., bei nicht fehr ſtarkem Drude 8 bis 9 Proc. beträgt. Ihr Aichen- 
gehalt jo für Eifenbahnen nur 6,5 bis 7,5 Proc. betragen; bei Seedampfern 
iſt bis 10 Proc. Aſche geftattet. Ihre Form ift gewöhnlich parallelepipedifch, 
jo daß fie fih im Schiffsranme gut ftauen. Ihr Verluft durch Transport- 
zerfleinerung ift fehr gering, nur 1 bis 2 Proc. gegenüber BO bis 50 Proc. 
bei Steinlohlen. Sie follen im Feuer nicht zerfallen. Gute Briguettes haben 
einen um 20 Proc. höheren Heizwerth als gute Steinkohlen; ſie machen viel 





-ı) Glückauf 1892, Nr. 4. 
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weniger Schmug, und wenn mit Hartpech fabricirt, viel weniger Rauch als die 
meiſten Steinkohlen. 

Der Heizwerth der Briquettes kann an ſich nicht erheblich höher als der 
der angemwendeten Rohkohle fein, ift e8 aber in der Praxis oft dadurch, daß die 
legtere zum Zwecke der Briguettirung vorher gereinigt wird, und daß die Brir 
quettes befler verbrennen, weil fie leichter entzünblich find, im Feuer nicht 
baden (wenn aus magerem Grus bereitet) und fchichtweife von außen nad 
innen abbrennen. Die mit Hartpech dargeftellten Briquettes geben nad) den 
auf der Faiferlichen Werft zu Wilhelmshaven 1874 bi .1886 durchgeführten 
Heizverfuchen weniger ſchwarzen Rauch als die betreffenden Rohlkohlen. 

Rad) Preißig (S. 81 u. f.) ftehe die Frage, ob Hartpech ober Weichpech 
fich beffer zur Briquettesfabrifation eigne, folgendermaßen. Die mit Hearts 
pech bereiteten Briquetted find ein volllommeneres Yabrifat (vergl. oben) und 
dabei entfällt auch die Einrichtung zum Weichmachen des Pechs. Andererſeits 
beſitzt das Hartpech den Nachtheil, daß man es zur Mengung mit der Kohle 
zerfleinern ımd bei. der Mifchung eine höhere Temperatur. anwenden muß, 
fowie den ber ſchädlichen Einwirkung bes Pechftaubes auf die Augen der Arbeiter, 
Trotzdem müſſe man: es als das zweckmäßigere Bindemittel anſehen, und habe 
es deshalb nach und nach alle übrigen in den Hintergrund gedrängt. 
MNach unferen Erfahrungen Täßt ſich dieſe Frage überhaupt nicht ‚ohne 
Weiteres entſcheiden. Wir haben fchon angeführt, daß fich die Dualität des 
Briquettpechs zumächft nach der Jahreszeit richtet. Don ganz befonderem 
Einfluffe ift aber namentlich) die Temperatur und der Drud, bei denen die 
Miſchung bezw. Prefſung erfolgt. Die gewöhnliche Prlifung des Pechs auf 
Bindefraft wird. in den Briquettesfabriken derart vorgenommen, daß man 
die aus der Preile kommenden, noch fehr heißen Briquettes entweder durch 
Handdrud auf Wiberfiandsfähigkeit prüft, oder aus einer Höhe von etwa 
2 bis 3m auf harten Boden (Pflafter). fallen läßt. Es ift ohne Weiteres 
einleuchtend, daß diefe Art der Prüfung keineswegs einwandsfrei ift; ſie hat 
ſchon zu vielen GStreitigfeiten Beranlaffung gegeben und wir fünnen nur 
sathen, daß alle Theerdeftillateure gemeinfam Stellung dagegen nehnten. 

Iſt es fhon an und für ſich ein Unding, die Briquettes, bei denen es 
doch lediglich auf Teftigkeit in Taltem Zuſtande anfommt, heiß zu prüfen, 
fo ift biefes Verfahren im Befonderen für die Beurtheilung ber Binder 
traft des Pech durchaus zu verwerfen. Zweifellos wird ein mittelmeiches 
Pech, das bei 50 bis 559 erwieicht, Briquettes liefern, welche beim Berlaflen 
der Preſſe (bei etwa 75°C.) nicht fo große Feſtigkeit befigen, als ſolche aus 
Pech vom Erweichungspunkt 70 bis 750, weil erſteres bei diefer Temperatur 
noch zu flitffig ift, um die Kohletheilchen feft zu binden. ‘Dagegen zeigen Bri⸗ 
quettes, welche Mittelweichpech als Bindemittel beſitzen, in der Kälte eine viel 
größere Widerſtandsfähigkeit als ſolche mit Hartped). 

Andererjeits find aber auch die Höhe des Drudes und die Geſchwindig⸗ 
keit des Schlages von wejentlichem Einfluffe auf die Haltbarkeit der Briquettes. 
If der Drud zu gering, fo leidet bie Feſtigkeit des Preffteines; ift die Ge⸗ 
ſchwindigkeit des Schlages zu groß, fo hat die im Kohlengemifch vorhandene 
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Luft nicht Zeit zum Entweichen und es bilden ſich einzelne, äußerſt dünne 
Luftſchichten, welche die Adhäſion der Kohletheilchen verhindern. Sehr weſent⸗ 
lich hängt der Pechverbrauch (und ſomit die angebliche Bindekraft) von der 
Natur der Kohle ab, welche im einzelnen Falle gar nicht ſo genau feſtgeſtellt 
werden kann. ine ſehr magere Kohle wird naturgemäß einen höheren Pech⸗ 
zuſatz beanfpruchen als fettere, eine trodene Kohle wird beifere Binbefähigfeit 
zeigen als eine feuchte, bei welcher der beim Mifchen in der Wärme entmwidelte 
Waflerdampf die conglomerirende Kraft des Pechs beeinträchtigt, zc. 

Nach Berfuchen, die man in den großen Werfen von Blanzy 1) angeftellt 
hat, iſt es auch nicht gleichgültig, durch‘ welchen Zuſatz man das Hartpech 
wieberbelebt, d. h. weich madjt. Neben ſchweren Steinkohlentheerölen verwendet 
man bazu Rohnaphtalin und beftillirten Theer, d. h. folchen, welchem bie 
leichten Dele durch Deftillation entzogen worden find. Durch einen Zuſatz 
von Schweröl wird die verkittende Kraft des Pechs nicht alterirt und dies nur 
flüffiger gemacht; Naphtalin vermehrt die Agglomerationsfraft, veranlagt aber 
ein Erftarren bei zu niedriger Temperatur. Auch ſoll es, nad, Mittheilungen 
eines Fachmannes, durch Verflüchtigung in den Mifchapparaten die Arbeiter fo 
ſtark beläftigen, daß fie den Zuſatz bald herausbekommen und fich weigern, mit 
derartigem Pech zu arbeiten. Am beften eignet fich nach den Verſuchen in 
Blanzy deftillirterTheer, von welchem auf 100 Thle. Hartpech 10 bis 20 Thle. 
verbraucht werben. 

Preißig berechnet (S. 83 bi8 84), daß es in Deutichland Teineswegs 
unthunlich ſei, ſämmtlichen Theer, ber fich bei der Kolerei gewinnen laſſe, 
zur Briquettesfabrilation zu verwerthen. Wenn alle Kofereien im preußtichen 
Staate ſich auf Gewinnung der Nebenprobucte einrichteten, jo würbe bies 
jährlich circa 200 000 Tonnen Theer oder etwa 100000 Tonnen Bed) entfprechen, 
und würde der Preis des Hartpechs 16 bis 20 Mark pro Tonne nicht 
überfteigen. Dies wilde bei 6 Broc. Zufaß erft 1,7 Mill. Tonnen Briquettes 
oder 3,25 Proc. der preußifchen Steinkohlenfürberung entjprechen, während dieſes 
Procentverhältniß in Frankreich ſchon jetzt 6 bis 7, in Belgien 4 bis 5 Proc. fteht. 

Ein fehr wichtiger Vortheil ber Briquetteöfeuerung ift der, daß ber Heizer 
genau weiß, wie viel Ziegel er in beitimmten Zeiträumen in den Ofen legen 
muß, um einen beftimmten Higegrad herauszubelommen; aud) kann ber Aufs 
feher durch einen Blick auf den Ziegelhaufen neben dem Ofen fid) jofort bavon 
‚Überzeugen, ob die richtige Menge verfeuert worden iſt. 

Die folgenden Angaben über Briquettesfabrifation, fpeciell mit Rückſicht 
auf die weitphälifche Steinkohle, find enthalten in der preisgefrönten Schrift 
von Berg (Zeitſchr. f. Berge, Hütten- u. Salinenweien, 1880, ©.148). &8 
fei zur Orientirung über den Gegenftand aus jener Schrift folgender Auszug 
(nad) Chemifche Induftrie, 1880, ©. 365) gegeben. 

Für die allgemeine Brauchbarfeit der Briquetted ift wejentlih, daß ihr 
Alchengehalt den der verwandten Kohlen nicht Überfteige, und daß fie genligende 


1) Berg: u. dultenm. Zeitung 1878, ©. 281; Kerpely, Fortjär. d. Eiſen⸗ 
bättentechnit "are, ©. 9 
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Transportfeftigkeit befigen. Unter den verjchiedenen Methoden zur Briquetti⸗ 
rung hat ſich das Berfahren von Baroulier, bei welchen dem Kohlenklein 
badfähige Wettlohle zugeſetzt, da8 Gemiſch gepreßt und dann in befonderen 
Gefäßen erhitt wurde, nicht bewährt. Es ift theuer und liefert kein transport- 
fähiges Product. ALS künftlihe Bindemittel wurden vorgefchlagen Fette, vege- 
tabilifche und animalifche Dele, feifige Materien, gelatinöfe Stoffe, wie Leim, 
ſchleimige Decocte von ganzen Pflanzen oder Wurzeln, harzige Körper, neuer» 
dings auch Magneſiacement, Carragheenmoos und Holzcellulofe. Allgemeine 
Derwendung finden zur Zeit noch die Deftillationsproducte der Steinfohlen, 
wie Theer, weiches und hartes Pech. Das erftere (weiche) Pech, befonders in 
Tranfreich gebraucht, wird im flüffigen Zuftande in geeigneten Schmelzkeſſeln 
ben Kohlen beigemengt; das lettere (harte), in Belgien gebräudjliche 1), wird 
pulverförmig mit Kohlen gemifcht und die erhaltene Maſſe dann mit auf 300° 
überhigtem Dampf bis zur Erweichung gebracht. Auch durch directes Feuer 
wird das Gemeuge erhigt, und zwar entweder wie in ben Chanfelle’fchen 
Apparat in eimem mit horizontalem Rührwerke verfehenen Herbe, oder nad) 
Bietrir in einem rotirenden Tellerherd mit verticalem Ruhrwerk. Es follen 
nad) diefem Verfahren 41/, Proc. Bindemittel genügen. ‘Da die zur Briquettes- 
bereitung verwendete Kohle möglichft rein fein muß, fo bebarf fie in der Regel 
einer naflen Aufbereitung, und zur Verminderung der Feuchtigkeit, die beim 
Preſſen fchädlich fein würde, einer Zumiſchung von trodenem Kohlenftaub. 

Die bisher verwendeten Preßmaſchinen zerfallen in folche mit offenen und 
in folche mit gefchloflenen Formen, und bei den erjteren find wieder zu unter- 
Scheiben Maſchinen mit directer und mit indirecter Preffung. Bon den direct 
prefienden ift bie Mafchine von Mazaline verbreiteter. Es brüdt bei ihr ber 
aufgehende Kolben des Dampfcylinderd vermittelft eine einarmigen Hebels 
den Preßftempel von unten in die Formen, die ſich in einem durd) Sperrfegel 
in Umdrehung verfesten Tiſch befinden; die fertigen Ziegel werben durch bie 
über eine fchiefe Ebene laufenden Preßitempel ausgebrlidt. Der Sperrfegel- 
mehanismus ift häufig Brüchen unterworfen. Bon den indirect prefienden 
Majchinen wäre zunädft die von Middleton und Detombay zu erwähnen; 
fie preßt von oben vermittelft eines Kniehebels, deſſen Drud durch ein auf 
gelegtes Gewicht begrenzt wird; durch einen zweiten Kniehebel wird das Bri⸗ 
quette ausgepreßt. Auch hier wird die Plattform durd) Sperrfegel in Drehung 
verfegt. Bei der ähnlich conftruirten Maſchine von Hanrez preßt der mit 
zwei ungleihen Armen verfehene Hebel zugleich) von oben und unten. ‘Der 
Drud wird von einem bybraulifchen Kolben begrenzt; zum Ausdriden dient 
eine fchiefe Ebene, zur Drehung des Formtiſches ein Sperrfegel. Bei der 
Mafchine von Durand und Marais wird der Stempel durd) eine unrunde 
Scheibe in bie liegende Preßform eingebrüdt; durch eine zweite ähnliche Scheibe 
wird nach erfolgtem Drucke die Verjchlußplatte der Form abgehoben und das 
Briquette ausgeftoßen. Die Mafchine eignet ſich namentlich, für Heinere Pro⸗ 

1) Nach anderweitig erhaltener Austunft wird umgelehrt in Frankreich viel 


bartes, in Belgien aber meift weiches Pech gebraudt. Mit weihen Pech fabricirte 
Briquettes brennen mit Raudy, die mit hartem Pech gemachten ohne Rauch. ©. L. 
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duction. Bei "der hierher gehörenden Maſchine von Biétrir erfolgt bie 
Preffung duch einen ſehr imgleicharmigen Wintelhebel, deilen Drebare, 
gegen einen hydrauliſchen Kolben geftügt, bei der Leberjchreitung des Marimal- 
drudes ausweichen Tann; durch einen zweiten Hebel wird das Briquette aus« 
gebrücdt. Der die Formen tragende Tifch wird durch einen Excenter in Drehung 
verjett, und zwar ift die Einrichtung der Art, daß Brüche durch etwa unrichtige 
Stellung bes Tiſches ziemlich vermieden werden. 

Bei den Mafchinen mit offenen Yormen wird die Preffung durch die 
Keibung der eingefüllten Maſſe an den Wänben der fich nad) vorn verjüngenden 
Form erzielt.. Sie beanfpruchen deöwegen zwar einen größeren Kraftaufwand 
als die zuvor befchriebenen, find aber Leiftungsfähiger als. diefe; fie finden - zur 
Zeit ausſchließlich Anwendung zur Verarbeitung der Kohle mit weichem Ped). 
Bei der verbreitetftien Maſchine der Art, der Eprard’fchen, find die röhren- 
förmigen Prekformen radial in einem Kreife angeordnet, fo daß der auf ber 
verticalen Betriebswelle figende Excenter die Preßkolben abwechfelnd in bie 
Formen eindrüden und herausziehen kann. Beim Rückgange des Stempels 
wirb jedesmal von Neuem in die Form Preßmaſſe eingeführt, die fich beim 
Vorgehen gegen die fchon vorhandene Maſſe anpreßt und dieſe zugleich aus 
dem offenen Ende der Form ausdrüdt. Dei der Mafchine von Bouriez wird 
ber Kolben durch eine Kurbelſtange in die Formen eingepreßt, und zwar 
Schneller, als "bei der vorgenannten Mafchine, wodurch erzielt wird, daß ber 
austretende Strang ſich leicht in Scheiben teilen läßt. Mit diefer Maſchine 
ift auch das Gemifch mit hartem Pech zu verarbeiten. Unter den Maſchinen 
mit hydrauliſcher Preffung werben die von Revollier und Mazeline be 
fprohen. Berg hält unter den in Weftphalen beftehenden Berhältniffen die 
Fabrikation von Pechbriquettes fur unrentabel, und empfiehlt eher Carragheen⸗ 
moos, deilen Koften pro Centner Kohlenziegel fi auf drei Pfennige belaufen ; 
bei einer Production von 60 Tonnen erreichen bie Herjtellungstoften ſechs Pfennige- 

Neuere Konftructionen von Briquettespreflen find von Watin, Dupuy 
file, fowie Bouriez gegeben. worden. Man findet diefe ſämmtlichen aus⸗ 
führlich beichrieben in Muspratt-Stohbmann’s Enchklopädiſchem Handbuch 
der techn. Chem., 4. Aufl, 4. Bd., S. 568 u. f. Nach A. Buffe!) gefchieht 
die Herftellung kleinſtückiger Briquettes, die fich befonders für den Hausbrand 
eignen, mit befonderem Vortheil auf großen, ftarten, von demſelben verbeiferten 
Prefien, die vier oder auch ſechs Briquettes & 1 kg ſchwer auf einmal bei jedem 
Hub fertigen und direct auf einen Eifenbahnwagen fchieben. Jedes Briquett 
wird m einer Form für fi) ganz fauber, glatt und feft unter ſehr bedeutendem 
Drude gepreßt. Mit einer fo eingerichteten Maſchine können 3000 bie 
4500 Stüd à 1kg ſchwer pro Stunde ohne Anſtand gemacht werben. 

Die Kohlen kommen direct vom Eifenbahnwagen mit mafchineller Ein> 
richtung in die Fabrik und bei giftigen Berhältniffen und Einrichtungen 
kommen biefelben Kohlen nad, faum !/, Stunde ſchon als fertige Briquettes 
auf die Eifenbahnwagen zum Verſand. Gewöhnlich werden die Eifenbahnwagen 


1) Zeitjchr. f. Berg⸗, Hutten⸗ u. Maſchinenind. 1898, S. 199. 
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des Morgens mit Kohlen beladen an die Fabrik geführt und werden Mittags 
bereit8 beladen mit Briquettes wieder abgeholt. Es dürften wohl wenige 
Fabriken eriftiven, die einen fo ſchnellen Umſatz geftatten und daher fo günſtig 
arbeiten. 

Eine Maſchine zur Herftelung von eiförmigen Briquettes ift von 
Zimmermann, Hanrez u. Co. conftruirt, und von Fouquemberg vers 
befjert worden. Ihrer handlichen Form wegen eignen fi) die auf ihr her⸗ 
geftellten Briquettes hauptjächlich filr Küchenherde und Reguliröfen. 

Mittheilungen über die Fabrikation von Preßkohlen mit Pech als Binde⸗ 
mittel mat E. Schenk zu Schweinsberg !). Bemerkenswerth daraus ift, 
daß der Drud bei Heinen, unter 5kg ſchweren Briquettes 50 bis 100 kg auf 
1qem, bei größeren von 100 bi8 200 kg betragen muß. Eine ausführliche 
Arbeit über die Fabrikation der Briquettes nach dem neueſten Standpunkte 
dieſer Induſtrie findet ſich in Rothwell's Mineralinduſtrie, auf welche ver⸗ 
wieſen werden muß. 

Bon neneren Patenten über Briquettesfabrikation wollen wir anführen: 

E. 5. Treddar (D. RP. Nr. 16017); ©. H. Lenk & W. H. Lehe 
mann (D.R.«P. Nr. 15789); G. J. P. Couffinhal (D. RP. Nr. 15239); 
W. Neuhaus & DO. Henniges (D. RP. Nr. 18538); ©. Butler (E. P. 
Mr. 7791, 1886). 

3. Bowing?), D. RB. Nr. 51099 und 58708, greift auf die Ver⸗ 
wendung von Theer als Bindemittel zuräd und will die Fabrikation von 
Briquettes mit der Gewinnung der Nebenproducte des Theers vereinigen. Das 
zu briquettirende Kohlenklein wird in angefeuchtetem Zuſtande in einen Druck⸗ 
keſſel gebracht und mit fo viel Steinkohlentheer Übergofien, als erfahrungs⸗ 
gemäß zur Herftellung guter Briquettes erforderlich if. Das Gefäß wird 
darauf gefchloffen und durch ein Rohr im Deckel gefpannter Dampf einftrömen 
gelaſſen, welcher von der oberen Kohlenſchicht aus durch die ganze Maſſe des 
Kohlenabfalles dringt und durd) eine am Boden angebrachte Deffnung mit 
Bentil austreten kann. In dem abfließenden Condenfationswafler find ver- 
ſchiedene wertvolle Theerbeitandtheile enthalten, welche gejammelt und ab⸗ 
getrieben werben können. Auf diefe Weife follen fi alle flüchtigen Beſtand⸗ 
theile bes Steinkohlentheers gewinnen laſſen, während der Keſſelinhalt, beftehend 
aus einem Gemenge von Theerrücdftand und Kohlenklein, direct der Briquett⸗ 
prefie zugeführt wird. 

Auch das D.R-P.Nr. 63 648 der Actiengefellfhaft für Theer- 
producte in Haeren bedient ſich des Theers als Bindemittel. Kobfenftaub 
wird mit Theer, der zuvor mit concentrirter Schwefelläure behandelt worden 
ift, gemifcht. Dieſe Briquettes follen angeblid, rauchlos brennen, wozu eigent- 
lich gar fein Grund vorhanden iſt. 

E. Jenker?), D. RP. Nr. 61166, miſcht Kohlenftaub mit Theer und 
erhitzt das Gemenge im Waflerbade. Aus der kalten, plaftifchen Maſſe formt 


I) Oeſterr. Seilhhr. f. Berg: u. Hüttenw. 1890, ©. 469. — *°) Zeiiſchr. f. 
angew. Chem. 1891, ©. 647. — *) Ibid. 1892, ©. 121. 
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er mit Hülfe der Preſſe Briquettes, welche bei 35 bis 400 in einem Trocken⸗ 
raume raſch getrocknet, und darauf ebenſo raſch wieder abgekühlt werden. Durch 
dieſe Behandlung ſollen die Briquettes nicht nur ſofort hart, ſondern auch 
gegen mechaniſche Einflüſſe und Feuchtigkeit ſehr widerſtandsfähig werben. 

Eine Erſparniß an Pech bei der Briquettesfabrikation bezweckt das Ver⸗ 
fahren von G. ©. Cory und C. Cory), Engl. Pat. Nr. 7772, 1894; die 
Erfinder Haben gefunden, daß ſich eine ganz bedeutende Erſparniß an Pech bei 
dem gewöhnlichen Briquettirungsverfahren dadurch erzielen läßt, daß man 
daffelbe im pla ftifhen Yuftande anwendet. Sie erzielen diefen Effect da- 
durch, daß fle von der befannten Eigenfchaft der Kohlenwaſſerſtoffe, namentlich 
der aromatischen, Pech, Aſphalt und ähnliche Körper zu .erweichen, Gebrauch 
machen. Dem Gemiſche von Kohle und Peh wird während des Mahlens, 
bezw. Mifchens ein Kohlenwaſſerſtoff, 3. B. Rohnaphtalin, zugeſetzt; es ift bes 
fonder8 darauf zu achten, daß diefer Zuſatz nicht früher ftattfindet, als bis 
eine innige Mifchung zwiſchen Pech und Kohlenklein erreicht ift, weil jonft das 
Naphtalin das Pech vorzeitig erweichen und zur Bildung von Pechflumpen 
Beranlafiung geben würde. Ein günftiges Verhältniß foll fein: 92 Thle. 
Kohlenklein, 7 Thle. Pech und 1 Thl. Naphtalin. Danach fcheint die Er⸗ 
ſparniß an Bed; nicht eben ſehr groß zu fein. 

Eine ähnliche Erfparniß an Bindemittel (Pech) ftrebt das D. R.⸗P. 
Nr. 86827 von ©. Hüttemann und ©. Spieler?) an. Die Erfinder 
haben gefunden, daß fich der gewöhnlich übliche Zuſatz von 7 bis 8 Proc. 
GSteintohleniheerpech bis auf wenige Procente herabmindern läßt, wenn man 
dem Bindemittel, oder auch dem zu briquettirenden Material einen geringen 
Zufag von Colophonium giebt; 3 bi8 4 Proc. Pech und 1 Proc. Harz geben 
ſchon eine vorzügliche Briquettirung. ‘Die fo Hergeftellten Preßkohlen follen 
weder einen unangenehmen Geruch noch Rauch entwideln. Da das Colopho- 
nium ungefähr viermal theurer als Pech ift, ift der Nugen offenbar nur ein 
gedachter. 

Bornemisza & Kopal (D. ReP. Nr. 31664) machen ein kunſtliches 
Brennmaterial durch Miſchung von 100 Thln. geſchmolzenem Steinkohlentheer⸗ 
pech mit Holzabfällen oder anderen Abfällen pflanzlicher Art, Abkühlen auf 
Steinplatten, Formen in Stüde von 10 x 5em mit einem Loch in ber 
Mitte, Berkofen diefer Stüde durch Auffteden auf einen Eifenftab und Erhigen 
in einem Drahtcylinder in einer gewöhnlichen Gasretorte und Preflen des 
Productes in heißem Zuſtande. 


Firniffe aus Bed; präparirter Theer. 


Eine fehr rationelle Verwendung des Steintohlentheerpech8 ift diejenige zu 
Firniffen (Xaden), namentlich für Eifen, dann aud) für Holz zc., natürlich 
ſtets von fchwarzer Farbe. Sie werden ſämmtlich in ſehr einfacher Weiſe durch 
Schmelzen von Pech mit verjchiedenen Deftillationsproducten des ‘Cheers dar- 
geftellt, verlangen aljo feine Zufuhr eines freinden Materiales und bewegen 


1) Chem. Ind. 1895, 6. 462. — *) Beitiär. f. angew. Chem. 1896, S. 384. 
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ſich ganz im Kreiſe der felbft gewonnenen Probucte. Für ihre Fabrikation 
braucht man nichts als einen offenen eifernen Keflel, welcher in einem bedeckten 
Locale aufgeftellt ift, aber von außen ber geheizt wird. Beſſer freilich nimmt 
man einen gefchlofjenen Keſſel mit mechanifcher Rührvorrichtung. Der Keſſel 
Tann aus Gußeiſen oder Schmiebeeifen fein; vorzuziehen ift das legtere, weil 
fein (hier fehr feuergefährliches) Springen vortommen kann; man giebt ihm 
dann entweder die Form eines ftehenden Cylinders mit ſchwach auswärts ges 
wölbten Boden, oder auch die eines Liegenden Eylindere. Für Arbeiten in 
fehr großem Maßftabe könnte man recht gut den ©.402, Fig. 123 dargeftellten 
Mifchapparat gebrauchen. 

In dem Keflel wird nun zunächſt die ganze zu verarbeitende Portion Pech 
eingefhmolzen, indem man zugleich ein wenig von dem zu verwendenden Oele 
zufegt, was bie Schmelzung des Pechs fehr beſchleunigt und fein baldiges 
Wiebererftarren hindert. Die Hige wird aber trogdem ziemlich hoch fteigen, 
ehe alles Pech flüffig geworben ift, und es ift darum durchaus räthlich, erſt 
wieder etwas abfühlen zu laſſen, damit das zugufegende Del nicht ins Kochen 
geräth, was natürlich am eheften bei den leichteren Delen ober Naphta vor⸗ 
fommen kann; doch darf man nicht fo lange warten, daß die Mifchung nicht 
noch volllommen fläffig bliebe. Dean jegt aljo nad einiger Abkühlung den 
Heft des zu verwendenden Oeles zu, aber ganz allmälig, indem jede einzelne 
Portion volllommen in die Maſſe eingerihrt wird. Bon Zeit zu Zeit nimmt 
man eine Feine Probe, welche man abkühlen läßt, um zu fehen, ob der Firniß 
ſchon bie nöthige Confiftenz erreicht habe. 

Die ordinärfte Sorte Firniß ftellt man in der oben befchriebenen Weiſe 
aus Pech) und fchwerem Dele dar. Im diefem Falle kann man jedoch noch ein- 
facher verfahren; man beftillivt nämlich, den Theer (da, wo e8 darauf anfommt, 
in einer befonderen, kleineren Blafe), bis das Leichtöl anfängt, in das Schweröl 
überzugehen, oder bis das Mittelöl ganz fort ift (alfo etwa bis 240°), hält mit 
dern Feuern ein, läßt etwas abkühlen und verbiinnt nun den Rüdftand (ben 
wir oben als „Afphalt“ kennen gelernt haben) in der Blaſe ſelbſt mit der 
nöthigen Menge (ungefähr 3/, vom Gewichte des Pechs) Schwerdl, worauf man 
noch ganz flüſſig abläßt. Man kann fogar fo verfahren, baß man in ber 
Blaſe jelbft bis zu hartem Pech abdeftillirt, um das Anthracen zu gewinnen, 
und bann die vom Anthracen befreiten Schweröle, fowie anderes gerade zur 
Berfügung ftehende Schweröl, am beften immer folches, aus dem das Naphtalin 
auskryſtalliſirt iſt, bis zum nöthigen Verdiinnungsgrade zufegt. Gutes Mifchen 
ift auch hier abfolut nöthig. Wir haben ©. 356 und 362 bejchrieben, wie 
man dies in den Blafen ausführt; zuweilen bewirkt man aber auch die Mifchung 
in der Pechlammer, indem man das SKreofotdl in das noch flüifige Pech ein- 
laufen läßt. Der fo erhaltene Firniß, welcher. in Deutichland gewöhnlich 
„präparirter Theer“ oder „Dachlack“ genannt wird, kommt den Yabri- 
Santen billiger zu ftehen, als roher Theer, da ja die werthuolliten Beſtand⸗ 
theile des legteren (Benzol, Toluol, Phenol, Anthracen, Naphtalin) ſämmtlich 
entfernt find; dabei ift aber diefer „präparirte“ Theer fiir Anftriche ꝛc. viel 
wertbooller als roher Theer. Er dringt weit fchneller und tiefer in Holz, 
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Stein u. dergl. ein, als roher oder ſelbſt gekochter (von Waſſer befreiter) Stein⸗ 
kohlentheer, und trocknet auch bei Weitem ſchneller; letzteres giebt ihm ſelbſt 
einen Vorzug vor dem Holztheer (Stockholmer Theer), und wird eine Art 
deſſelben zuweilen als „künſtlicher Stockholmer Theer“ verkauft. Vor Allem iſt 
dieſes Product auch den Sodafabriken und anderen chemiſchen Fabriken zum 
Anſtreichen oder Tränken des gegen Säuren, Chlor ꝛc. zu ſchützenden Hole, 
Eifen- und Steinwerfes zu empfehlen. Auf Eifenwaaren, wo roher Stein» 
fohlentheer wegen des das Roſten befürdernden Ammoniafgehaltes gar nicht 
und nur gekochter Theer anzuwenden ift, ift er auch bem Ietteren weitaus vor- 
zuziehen, da er nicht nur viel fchneller, fondern aud) immer ohne Riſſe ein- 
trocknet und einen ſchönen, glänzenden Ueberzug bildet. Die Trodenzeit wechſelt 
je nach ber Witterung von 12 bis 24 Stunden. Da der Ueberzug, welchen 
diefe Art Firniß bildet, eine ziemliche Dicke hat, fo ift er nur für grobe Eifen- 
waaren verwendbar, aber fllr diefe ganz ausgezeichnet. 

In größter Menge wird der präparirte SCheer ald „Dachlack“ zum 
Streichen der Theerpappbächer verbraucht; nicht unbeträchtliche Mengen con- 
ſumirt aud) die Eifeninduftrie zur Herftellung des bafischen Futters der Converter. 
Häufig wird man daher in der Lage fein, präparirten Theer unterfuchen zu 
müſſen. Hierzu bat ©. Runge!) ein beſonderes Verfahren ausgearbeitet, 
welches im Folgenden wiedergegeben werden ſoll und fich auf die Beftimmung 
bes fpecififchen Gewichtes, ber Viscoſuat, ſowie der Menge der flüchtigen Be⸗ 
ſtandtheile erſtreckt. 


Die Beſtimmung bes fpecififchen Gewichtes nad Zunge haben 
wir bereit3 an einer anderen Stelle (S. 397) kennen gelernt. 


Biscofität. Auf diefe Eigenfchaft des präparirten Theers wird es in 
vielen praftifchen Fällen ſehr ankommen; auch wird fie gewiß ein gutes Mittel 
abgeben, um bei Anwendung gleicher Ausgangsmaterialien die Gleichförmigkeit 
des Productes zu conftatiren. Es liegt auf der Hand, daß im vorliegenden 
Valle die belannten, auf Meilung der Ausflußgefhwindigkrit aus Heinen 
Deffnungen beruhenden und für Schmieröfe u. dergl. durchaus brauchbaren 
Biscofimeter, wie 3. B. dasjenige von Engler, ihren Dienft verfagen, da bie 
Reinigung der Gefäße und Deffnungen von Theer eine zu ſchwierige iſt. Es 
kam aljo darauf an, ein einfaches, unbedingt leicht zu reinigendes Inftrument 
für diefen Zweck zu conftruiren, wozu fi) am beften eine Art Aräometer, von 
jpeciell zu diefem Zwecke pafjender Form, eignete, indem man die Schnellig- 
feit des Einſinkens diefes Inftrumentes bi8 zu einem beftimmten Buntte 
zum Maße der Biscofität nahm. Was diefem Principe an wifienjchaftlicher 
Genauigkeit vielleicht abgeht, wird durch feine Brauchbarkeit für den vorliegenden 
Zweck mehr ald aufgewogen.. 


Diefes von Runge ald „Theerprüfer“ bezeichnete und in ig. 124 
abgebildete Kleine Inftrument ift im Gegenfage zu ben gewöhnlichen Aräometern 
aus jehr ſtarkem Glaſe angefertigt, um dem mechanifchen Abpugen bes Theers 


1) Zeitſchr. |. angem. Ghem. 1894, ©. 449. 
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befieren Widerftand zu leiften, und theil® aus demfelben Grunde, noch weit 
mehr aber behufs Erreichung einer gleihförmigeren Einſinkungsgeſchwindigkeit 
ift der Hauptlörper ganz cylindriſch, mit einfach halbkugeligem Ende, geftaltet, 
ſtatt der Einziehung und kugelförmigen Endung ber gewöhnlichen Aräometer. 
Diefer Theil ift, einfchließlich der unteren und oberen Abgrenzung, 100 mm 
lang und hat 20 mm äußeren Durchmeſſer. Der verengerte gig. 124. 
fpinbefförmige Theil ift 225 mm lang und 8mm weit. Auf 
diefem ift, 15mm über dem Ende des conifchen Uebergangs⸗ 
theiles zu dem chlindriſchen Spinbeltheile, das fpecif. Gew. 
1,400 angejchrieben ; die fpecifiichen Gewichtszahlen ſetzen fi. zu 
nad) oben bis 1,060 fort; diefe Scala nimmt im Ganzen 
eine Länge von 190 mm ein; ber für ums wichtigfte Scalen- mu 
teil bis 1,250 befindet fid, in einer Entfernung von 81 
bis 83mm vom Eude des coniſchen Uebergangätheiles. * 
Als Normalgewicht iſt 39 g feſtzuhalten, doch beeinträchtigt 


1m 


eine Abweihung von etwa 0,5 g nad; oben und unten bie ” 
Genauigkeit der Reſultate nicht. Die Handhabung des Theerr 1. 
prüfers ift folgende: Man gießt den zu unterfuchenden präs 

1 


parirten Theer in einen Cylinder umb zwar fo hoch, daß 
nad) dem Einfinten bes Theerpritfers bie Oberfläche des Cheers 
möglichft nahe an der Mündung des Chlinders Liegt, um 
feichter beobachten zu Tonnen. Nach Umrühren des Theers mit 
einem unten ringförmig gebogenen Drahte beftimmt man feine 
Temperatur mittelft eines Thermometers, deſſen Scala auf 
mindeſtens ein halbes Grab mit ber eines Normalthermo- 
meters flimmen muß. Da bie Biscofität bes Theers durch 
die Temperatur ſtark beeinflußt wird, müffen alle Beob⸗ 
achtungen bei genau berfelben Temperatur (15° €.) ausgeführt 
werben. Im Beobachtungszimmer wird wohl jelten eine niedrigere, Häufiger eine 
höhere Temperatur herrichen, weshalb man den Eylinder in ein Gefäß mit kaltem 
Waſſer ftelt und läßt ihn darin, bis er die Temperatur von 15° angenommen 
hat, was durch häufiges Auf» und Abfahren mit dem Drahtruhrer ſehr ber 
ſchleunigt wird. Dann konnen die Berfuche beginnen. Man bebient ſich bei 
denfelben eines Stativs mit einer Klammer (am bequemften einer Feder⸗ 
Hammer), an der der Theerpritfer über dem Cylinder fchwebend erhalten wirb. 
Man taucht nun den Theerprüfer bis gerabe zu bem Punkte 1,250 ein, zieht 
ihm wieber Heraus und läßt ihn, in der Klammer über dem Eylinder ſchwebend, 
drei Minuten lang abtropfen. Erſt dann führt man die Verſuche aus. Es 
ift nämlich ein Unterſchied von einigen Secunden zwiſchen dem Einfinten eines 
gereinigten und bem eines mit Theer benegten Theerprufers, und da man 
jedenfalls mehrere Beobachtungen hinter einander machen muß, fo ift e8 viel 
einfacher, bieje mit dem mit Theer benegten Inſtrumente anzuftellen, als 
daſſelbe jedesmal frifch zu reinigen. 

Nun nimmt man eine Uhr mit Secundenzeiger in bie eine, ben Theer⸗ 
prüfer in die andere Hand, Hält ben legteren fo, ba fein unteres Ende bie 
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Oberfläche des Theers eben berührt, und läßt in dem Augenblicke los, wo eine ganze 
Minute anfängt. Man wird finden, daß das Einſinken ſehr raſch ſtattfindet, 
bis der verengerte Theil des Inſtrumentes erreicht iſt und dann bedeutend 
langſamer vor ſich geht. Wenn das Inſtrument ſich ſchief ſtellt und an die 
Wand des Cylinders anſtößt, fo bringt man es durch ſanften Seitenſchub ohne 
jeden Druck nach unten in ſenkrechte Lage, was keinen merklichen Fehler ver⸗ 
urſacht. Im Augenblicke, wo der Punkt 1,250 erreicht iſt, lieſt man die 
Secundenzahl ab, hebt ſofort das Inftrument Heraus und läßt e8 wieder zwei 
bis drei Minuten abtropfen, ehe man eine neue Beobachtung macht. Mar 
jollte jedenfalls drei bi8 vier oder noc mehr Beobachtungen machen, die auf 
zwei bi8 drei Secunden übereinftimmen müſſen. 

Der Punkt 1,250 wurde gewählt, weil diejer genügend weit unter dem 
jpecififchen Gewichte eines normalen, präparirten Theers (höchſtens 1,200) Liegt. 
Das Einfinken erfolgt nämlich) ſchließlich ſo langſam, daß der Zeitpunkt, an dem 
der Theerprüfer in der Stellung eines Artiometerd zum Stiliftande kommt, gar 
nicht mit irgend welcher Genauigkeit feftzuftellen ift. Selbftverftändlich würden 
ja auch bei verfchtedenen Producten von verfchiedenem ſpecifiſchem Gewidite 
ganz abweichende Spinbellängen zur Wirkung kommen, wenn man bis zu 
diefem Ruhepunkte gehen wollte, was völlig unbrauchbare Daten ergeben 
würde. Ebenſo felbftverftändlich ift e8 aber, daß man den Theerprüfer, wenn 
man von einer Beftimmung ber Biscofität abfieht, durch Einfinfen bis zum 
Stilfftande zur Beſtimmung des fpecififchen Gewichtes verwenden kann, für 
welchen Zweck er ja gerade bi8 1,050 eingetheilt worden iſt. Dieje Beftim- 
mungen werben freilich nicht jo genau, wie die nad ber früher befchriebenen 
Methode, haben aber für die Praris den großen Vortheil, daß fie ohne Wage 
ausgefiihrt werden fünnen und viel weniger Zeit beanfpruchen. 

Menge der flüchtigen Beſtandtheile. Es fcheint hier am nächften 
zu liegen, einfach vorzufchreiben, daß ein präparirter Theer bei einer beftimmten 
Temperatur fo und fo viel Procente Deftillat abgeben müfje. Aber die praf- 
tiſche Durchführung diefer Unterfuchungsmethode bietet faft unüberwindliche 
Schwierigkeiten dar. Es handelt fich hier um Körper, deren Siedepunkt zum 
Theil über demjenigen des Duedfilbers Liegt. Nicht nur würden die dazu ver⸗ 
wendeten Thermometer, felbit aus „Refiftenzglas“ und dergl., bei öfteren 
Gebrauche ihre Zuverläffigfeit verlieren, und die fortwährende Erneuerung, 
diefer theuren Thermometer die Methode zu koſtſpielig machen, fondern fie 
würde, auch bei richtiger Temperaturmeflung, in verjchiedenen Händen und bei 
auch nur geringfügigen Abweichungen in der Form der Apparate und der Art 
der Erhitzung ganz und gar verſchiedene Nefultate ergeben. Lunge hat es 
daher vorgezogen, eine andere Methode anzumenden, die freilich etwas um⸗ 
ftändlicher ſcheint, dafür aber ſtets gleichförmige Refultate geben muß. Man 
deftillirt 100g bes SCheerd aus einer fchwer fchmelzbaren, mit Asbeitpapier 
ummidelten, tubulirten Retorte über freiem Feuer, bis eine beflimmte Menge 
von Deftillat herlibergelommen ift, das man in einem grabuirten Cylinder 
auffängt; hierauf beftimmt man das fpecififche Gewicht des Deftillates und 
nad dem völligen Erkalten und Zerichlagen der Retorte das ſpecifiſche 
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Gewicht und den Erweichungspunkt des zurückbleibenden Pechs (vergl. S. 432). 
Wenn der erſte Verſuch nicht ein normales mittelhartes Pech als Rückſtand 
ergiebt, ſo wiederholt man ihn, indem man, den Umſtänden entſprechend, etwas 
mehr oder weniger weit deſtillirt. Dieſer zweite, jedenfalls aber ein dritter 
Verſuch wird ſicher zu dem gewünſchten Ziele führen. 

Dei Abſchluſſen über präparirten Theer wird man nun ganz beſtimmte 
Bedingungen vorſchreiben können, alſo ein gewiſſes Marimum von ſpecifiſchem 
Gewichte und Viscoſitätszahl mit dem Theerprüfer und ein gewiſſes Minimum 
von Deſtillat. In vielen Fällen wird man ſich die umſtändlichſte der drei 
Proben, die Deſtillation, erlaſſen können, da ſchon das ſpecifiſche Gewicht und 
die Viscoſität zur Beurtheilung der Qualität genügen werden. Welches 
nun die Marima und Minima fein ſollen, wird man ber Vereinbarung über⸗ 
laſſen müſſen, da gewiß fur verfchiedene Zwecke auch verjchiedene Flüuſſigkeits⸗ 
grade am paſſendſten fein werden. Jedenfalls beſitzt man nun eine braud)- 
bare und leicht anmendbare Prüfungsmethode für präparirten Scheer und 
analoge Füälle. 

Eine feinere Sorte Theerlad erhält man, wenn man Ped) mit Leichtöl 
in der oben angegebenen Art zufammenfchmilgt; man nimmt hierzu jedoch nicht 
das direct aus den Theerblafen abbeftillirte Del, fondern bie legten Portionen 
des aus der Leichtölblaſe abbeftillirten oder das vom Phenolnatrium abgezogene 
Del (vergl. Cap. 9), welche mithin ihre werthoolleren Theile ſchon abgegeben 
haben. Dan kann auf 100 Thle. mittelhartes Pech etwa 60 Thle. Leichtöl 
rechnen. Diefer Firniß giebt eine glänzendere und glattere Oberfläche als der 
borige und bildet einen viel dlinneren Ueberzug; feine Trodenzeit .ift vier bis 
ſechs Stunden, und er ift fchon -für feinere Eifenwaaren verwendbar. 

Endlich kann man auch noch fchneller trodnende und dünner liegende 
Firniſſe in allen Graben erhalten, wenn man einen Theil bed Leichtöls durch 
Naphta erfegt; man kann dazu die geringfte Sorte der Naphta anwenden, oder 
auch eine folche direct zu diefem Zwecke barftellen, indem man bei der Dampfe 
rectification (Cap. 11) über den fonft innegehaltenen Endpunkt hinausgeht: 
Regel ift dabei, zuerst alles zu verwendende Leichtöl in das Pech hineinzu⸗ 
arbeiten und dann erft die Naphta zuzuſetzen, indem man das Gemiſch noch 
fo warn bleiben läßt, als e8 mit der Flüchtigkeit der Naphta verträglich ift. 
Außerdem ift fehr grümdliches, längere Zeit anhaltendes Rühren nothwendig, 
da die Naphta fi) nicht fo Leicht dem Firniß einverleiben läßt, wie die ſchwereren 
Dele; e8 kann fonft vortommen, daß fich der Firniß in einen ſchwarzen Boden⸗ 
fag und darauf ſchwimmende Naphta trennt. Man faun es mit Hülfe felbft 
ganz ordinärer Naphta Leicht dahin bringen, einen in einer Stunde, ja in 
einer Biertelftunde, trodnenden Eifenlad herzuftellen, welcher für alle Eifen- 
waaren verwendbar ift, wo feine ſchwarze Farbe nichts fchadet. 

Alle drei Sorten haften ungemein feft am Eifen und erlangen nach dem 
Zrodnen einen ziemlihen Grad von Härte, neben ſtarkem Glanz und großer 
Blätte ; letzteres gilt namentlich von den befjeren Sorten. 

Ein Patent von Mardifis u. Stevens (E. P. 23. September 1870) 
will ſolchen Firniß durch Erwärmen mit Chlorkalk⸗ oder Kochſalzlöſung und 
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darauf folgendes Wafchen mit Eifenvitriol verbefiern. Der Erfolg davon 
dürfte ſehr zweifelhafter Natur fein. 

Chaumont!) maht einen Firniß für Holz oder Metall durch Auf 
löſen von Theerafphalt (300 Thin.) in (100 Thin.) Schwefelfohlenftoff. Statt 
des Aſphalts kann man aud) natürliches Bitumen oder Harz anwenden. Man 
bringt den Aſphalt in einen Bottich, fchitttet den Schwefellohlenftoff darauf 
und fchließt das Gefäß Luftdicht ab, um die Verbampfung bes Schwefelfohlen- 
floffs zu hindern. In 12 bis 24 Stunden ift der Aſphalt ꝛc. aufgelöft und 
der Firniß fertig, deſſen Geruch ihn freilich kaum empfehlen wirb. 

Rah Watfon Smith?) befommt man einen guten Firmiß für waſſer⸗ 
dichte Deden (tarpaulins) durch Schmelzen von Holztheerped, mit etwa dem 
gleichen Gewichte Steinkohlentheer-Schweröl. Ferner einen fehr guten Eifenlad 
durch Schmelzen von 6 Pfd. dunkelfarbigem Colophonium mit 1/, Gall. 
(etwa 1/, Pd.) Leinölfirnig und 1 Gall. (etwa 10 Pfd.) Schweröl, für feinere 
Arbeiten mit Zufag von ein wenig Gummi, um ihm Glanz zu geben, und 
von beliebigen Farbſtoffen. 

E. Heußer (D. R.P. Nr. 24231) ertrahirt Pech mit warmem, leichtem 
Theeröl ober Petroleumbenzin. ‘Die gebildete Löſung läßt beim Verdampfen 
eine natürlichem Afphalt ähnliche Maſſe. Der nad) dem Ausziehen bleibende 
Rucktand giebt eine fchwarze Farbe von großer Deckkraft. Bei der befannten 
Eigenfchaft des Steinkohlentheerpechs, in Petrol- und Mineralöldeftillaten 
ſchwer löslich zu fein, muß der Erfolg diefes Verfahrens, ſoweit es auf der 
Anwendung von Petroleumbenzin bafirt, ſtark bezweifelt werden. 

Folgende „erprobte” Vorſchriften zur Herftellung von Eijenladen giebt 
Nöthling®): 24 Thle. Steinkohlentheerpedh werden mit 36 Thln. Benzol im 
Waſſerbade aufgelöft und die Löſung bei 15 bi8 20° abfigen gelafien. Zu ber 
vom Bobenfage getrennten Flüffigfeit fügt man eine Löfung von 2 Thin. 
hartem Elemiharz und 1 Thl. Copaivabaljam in Benzol und verdiinnt, wenn 
nöthig, mit Benzol bis zur Streichfertigkeit. 10 Thle. wafjerfreier Theer 
werben gekocht und 2 Thle. Graphit und 1 Th. Mennige Hinzigefligt. Nach 
gutem Kochen verſetzt man die Miſchung noch mit 1 Thl. Schwefelblüthe und 
2 Thln. geglühtem Bimsfteinpulver. Dieſe legte Vorſchrift dürfte kaum einen 
brauchbaren Lad Liefern. 
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Sowohl der bei der directen Deftillation des Cheers erhaltene, als auch 
der durch Vermiſchen von Peh mit Schweröl und feften Subftanzen dar» 
geftellte Aſphalt ift zu vielen Verwendungen tauglich. Man verwendet ihn 
da, wo e8 fi) um Abhaltung von Bodenfeuchtigkeit, Schuß von im Boden ver- 
ſenkten Eifenröhren oder Refervoiren handelt. Yu diefem Zwecke miſcht man 
die halb flüffige Maſſe mit Sand, Aſche u. dergl. bis zur Fumpigen Con- 


1) Magner’s Jahresber. 1865, &.686. — *) Privat-Mittheilung. — ?) Jeep, 
Der Aſphalt zc. Herausgegeben von Prof. €. Nöthling. Leipzig 1899, ©. 253. 
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fiftenz und wendet diefe Mifchung in einer Schidht von 10 bis 15cm Dide 
an. (Näheres über ſolche Mifchungen weiter unten.) 

Ein folder „Afphalt“, direct durch Verdampfen von Theer bergeftellt, 
dürfte jegt nicht mehr jo oft als früher verwendet werden; dagegen ftellt man 
häufig ähnliche Mifchungen künftlic, dar, indem man nad) völligen Abtreiben 
des Anthracendls die inzwifchen von werthuolleren Beitandtheilen- (namentlich 
Phenol und Anthracen) befreiten Schweröle wieder in die Blaſe zurlidpumpt, 
bis die vichtige Confiftenz des Rückſtandes erreicht if. Man ftellt hierdurd) 
nicht nur weiches Pech) (ſ. u.), fondern auch „Aſphalt“, und bei noch größerer 
Verdünnung „präparirten Theer“ oder „tünftlichen Stodholmer Theer“ dar, 
welche namentlich in der Dachpappenfabrifation jehr weite Anwendung finden 
(fiche S. 274). 

Die Verwendung bed Pechs (Afphalts) zu Straßenpflafter ift in 
vieler Beziehung empfehlenswertt. Als Kitt zur Verbindung der Pflafter- 
fteine gebraucht, wie dies an vielen Orten gefchieht, macht e8 den Boden un- 
durchdringlich für den Durchgang der Verunreinigungen von unten her und 
geftattet nicht den Durchgang fchädlicher Effluvien. Auch direct als Surrogat 
des natürlichen Afphalts wird das Theerpech gebraucht, jedoch nur in 
Miihung mit natürlichem Afphalt, zum Afphaltiren von Trottoirs zc. unb 
zur YHolienng von Grundmauern behufs Abhaltung der Bodenfeuchtigkeit. 
Man ſchmilzt das Gemenge wie gewöhnlich in Keſſeln, verfegt e8 mit Sand, 
Ziegelmehl, Aſche, Kreide u. dergl. bis zur nöthigen Conſiſtenz (wozu man 
etwa das gleiche Gewicht des Pechs brauchen wird), verrührt gehörig, am 
beften auf mechaniſchem Wege in einer Mörtelmühle, und trägt das Ganze 
Heiß anf. Für Trottoirs mahlt man das Pech mit dem gleichen Gewichte 
ſandiger oder fleiniger Materialien, fchmilzt e8 in einem Keſſel und fett beim 
Verlegen noch einmal die gleiche Menge Kies zu, fo daß das fertige Pflafter 
etwa 30 Proc. Pech enthält. Es ift jedoch nicht anzurathen, hierzu -nur 
Steinlohlentheerpech für ſich allein, ohne Zufag von natürlichem Bitumen, zu 
nehmen; letzteres ift viel inniger mit den erdigen Materialien verbunden, als 
man dies bei erflerem erreichen Tann; aber ein Gemenge beiber ift fehr gut, 
und billiger als mit natürlichem Aſphalt allein bargeftellt. In ganz ähn⸗ 
liher Weiſe bereitet man auch geformte Steine aus Pech und gemahlenem 
Geftein. 

In einigen ſchottiſchen Fabriken läßt man das Pech direct aus der Theer- 
blaje in eine Mörtelmihle laufen, wo es mit Sand, zuweilen aud) mit Kalt, 
innig gemengt wird. Aus der Mühle wird die Mifchung noch in flüffigem 
Zuftande in Sandformen abgelaflen, wo fie erftarrt. Bis zu dieſem Zeit⸗ 
punkte entweichen jehr unangenehm riechende Dämpfe; daher follte die Mifch- 
müble n. bdergl. mit einem Dunftabzug bededt fein, aus dem bie “Dämpfe 
durch ein Rohr in den ‚Schornftein abgeleitet werden. ‘Der Raum zwifchen 
dem Rande des Abzugsicdlotes und der Mühle follte mit Sadleinwand verhängt 
fein, welde man nur am den zur Arbeit nothiwendigen Stellen aufhebt 
(Dr. Ballard). 

Gobin (E. P. Nr. 1865, vom 9. Mai 1878) ſchmilzt 15 Thle. bitumi- 
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nöſen Schiefer mit 35 Thln. Steinkohlenpech in Keſſeln zuſammen, bis der 
anfangs entſtehende Schaum verſchwunden iſt. Dann ſetzt man 10 Thle. 
Kols und 130 Thle. Kalkſtein, beide gepulvert, gut gemiſcht und einige Zeit 
durch Erhigen über 100° entwäfjert, zu. Bor der Abkühlung giebt man nod) 
160 Thle. feinen, durch Erhitzung gut getrodneten Kies zu. Für Straßen. 
pflafter vermehrt man den Kieszufag bis auf etwa 190 Thle., formt die Maſſe 
in Blöde von etwa 20 x 15 x 10 om und fest diefe wie gewöhnliche 
Pflafterfteine auf eine Schicht Kies oder Sant. 

Nah einem Patente von Daguzan (D. R.-P. Nr. 4999) miſcht 
man bis zur völligen Entwäflermg erhigten Scheer (aljo wohl — brai 
liquide) mit vorher „geröftetem“, fein gepulvertem Kalkftein oder Marmor 
(alfo Aetzkalk), 5 Proc. Eifenoryd, kieſelſaurem Kali, ſchwefelſaurem Kalk zc. 

Einen künftlichen Afphalt, welcher der Einwirkung von Säuren ımb 
Delen wiberfteht, erhält E. ©. Williams!) (Engl. Pat. 13595, 1890) 
durch, Mifchen von Sand mit Pech, welhem alles Kreojotöl entzogen worben 
ift. Das Material ſoll fich befonders für Accumulatorräume, ſowie zur Her⸗ 
ftellung fäurefefter Baſſins eignen. 

A. Hannemann und G.Boisly?), D. R.P. Nr. 83550, 1894, ftellen 
fünftlichen Aſphalt her durch Erhitzen von Steinkohlentheerpech (oder ähnlichen 
Rüditänden) mit Schwefel und Behandeln der Miſchung bei Schmelztempe- 
ratur mit Chlorkalk. Das erhaltene Product wird nad) dem Erkalten gemahlen, 
mit irgend einem Yüllmaterial gemischt und nochmals erhigt. 

Zum gleichen Zwede erhitt ©. Fr. Sidney?) (Engl. Bat. Nr. 15316, 
1896) Steintohlentheer oder Pech zwei bis vier Stunden auf 360%%., bis 
das fpecififche Gewicht auf 1,261 geftiegen if. Sodann wird eine gleiche 
Menge Retortenichiefer (Rückſtand von der Schieferöldeftillation), oder Schiefer: 
afche oder Kohlenafche in feiner Pulverform zugegeben. Das Gemisch joll fir 
Straßenpflafterung und dergleichen Zwecke geeignet fein. 

Aehnliche Borfchriften giebt auch Nöthling‘), auf welche verwiejen 
werden muß. 

Thenius>) bejchreibt die Berwendung von weichem Beh zu Aiphalt und 
Maftir durch Mifchen mit 10 Proc. Harzöl, wodurch er dem natürlichen 
Aſphalt näher kommen fol, oder durch Bermifchen mit 50 bis 60 Proc. 
pulverifirtem Kalkſpath. Die Maſſe kommt in Blöden in den Handel und 
läßt fich, mit Zugabe von 25 Proc. feinen Kiefel- oder Bafaltftaub, zu Mofait- 
platten für Pflafter, Tifche 2c. gießen. 

Der Sheerafphalt kann bedeutenb verbeflert werden, wenn man ihm 
Schwefel zufüg. U Winkler‘) fest zu dem nad) Abdeſtilliren von etwa 
30 Proc. aus dem Theer zurückbleibenden, bei 50° vollftändig weichen Afphalt 
(alfo gleich dem englifchen Aſphalt, dem franzöfifchen brai liquide) nad und 
nad 5 Proc. Schwefel und erhigt jedesmal fo lange, bis feine Entwidelung 


ı) Chem.⸗Zig. 1892, ©. 3820. — *) Ber. d. deutſch. dem. Gel. 1895, Ref, 
©. 962. — *) Chem. And. 1897, ©. 558. — *) loc. eit., S. 28-84. — >) 'Die 
techniſche Verwerthung des Steintohlentheers (Wien, Hartleben), S. 117 fi. — 
°) Ehem. Gentralbl. 1858, ©. 337. 








Alphalt, Holzcement, Aiphaltröhren ꝛc. 419 


von Schwefelwafferftoff mehr erfolgt. Vermuthlich bewirkt der Schwefel in 
der Hitze eine Meolecularcondenfation unter Wafjerftoffaustritt, woburd der 
Rückſtand ſchwerer jchmelzbar wird. Man erhält dabei 75 Proc. vom Theer 
an gutem Aſphalt, welcher in kochendem Waſſer nicht erweicht, während man 
ohne Schwefel nur die Hälfte des Gewichtes des Theers an gleich gutem 
Aſphalt erhält. Kin weiterer Vorſchlag, den Theer ſchon vor der Deftillation 
mit 20 Broc. Schwefel zu verjegen, wobei nur Waſſer und Schwefelwafler- 
ftoff übergehen, und ein dem Theer gleiches Gewicht an gutem Aſphalt erhalten 
werden joll, ift angenfcheinlich unpraktifch, theils wegen der Koſten, theils 
wegen des Angriffs auf das Eifen der Blaſen und der Schäblichkeit bes 
Schwefelwafierftoffs überhaupt. Nach Winkler fol auch Terpentinöl, mit 
der Hälfte feines Gewichtes an Schwefel verjegt, bei langfamer Deftillation 
Schwefelwaſſerſtoffgas und einen jchwarzen, ajphaltartigen Rückſtand geben. 

Ein ganz ähnliches Product ift der befannte Häusler'ſchei) Holz- 
cement, welcher im Wejentlichen aus Theer, Pech und Schwefel, legtere in 
Höhe von mindeftens 9 bis 10 Proc. beſteht. Nach Häusler befteht der 
Holgcement aus 60 Thln. waflerfreiem Steintohlentheer, 15 Thin. Pech und 
25 Thln. Schwefel ‘Der Erfinder benutte die Maſſe anfänglic) zum Dichten 
von Fällern und erſt im Jahre 1839 kam er dazu, den Holgcement in Verbindung 
mit mehreren Lagen Papier zur Eindedung von Dächern zu verwenden, die er 
gegen äußere Beſchädigung durch Sturm ꝛc. durch eine Beichüttung mit Erde 
ſchützte. Die Fabrikation des Holgcements ift wegen ber dabei auftretenden, 
reichlichen Mengen von Schwefelwaflerftoff nicht ungefährlich und follte daher 
nicht in gejchlofjenen Räumen vorgenommen werden. ebenfalls hat man fi 
vor jeder Lieberhigung der Maſſe forgfältig zu hüten. 

Nach dem D. RP. Nr. 61555 von ©. Friedrich & Eo. erhält man 
vorzüglichen, kalt zu verarbeitenden Holzcement durch Mifchen von rohem Stein» 
fohlentheer, Braunkohlentheer, Steimtohlentheerpech, Harz, Schwefel, Melaſſe⸗ 
ſyrup, gelöftem Hartgummi, Firnißſatz, Holztheer und rohem Harzöl. Es ift 
nicht einzufehen, welchen Zwed in diefem Gemifch ein Zuſatz von Melaſſeſyrup 
erfüllen ſoll und man darf billig bezweifeln, ob ein Holzcement, der kalt 
geftrichen werben kann, vor dem gewöhnlichen Product irgend welche Vorzüge 
beſitzt. 

Aehnliche Producte, wie Holzcement, find auch der ſog. „Begetabil- 
aſphalt“ von Felten, fowie der „EChloritcement“ von Ruſch, deren 
Namen fid) aus entjprechenden Zufägen zu der urjprünglid) unter dem Namen 
Holzcement belannten Mifchung herleiten, ohne wefentliche Vorzlige vor diefem 
bewährten Product zu befigen. 

Eine ganz andere Verwendung des Pechs ift diejenige zu Fußpfaden, 
Eifenbahnperrons, Gartenterraſſen und dergl. als billiger Erſatz für 
wirklichen Afphalt. Hierzu können die weiter oben bejchriebenen kunſtlichen 
Maftirproducte verwendet werben, die ſich aber nad) unferen Erfahrungen 
befier für Kellerräume und foldye Fabriklocale eignen, in welchen eine höhere 


1) Nothling⸗Jeep, Der Aſphalt, Leipzig 1899, ©. 192. 
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Temperatur herriht. Dieſes „tar pavement“ wird in England neuerdings 
viel angewendet. Wir verdanken der Freundlichkeit des Herrn Boulton die 
Mittheilung, daß man dazu „präparirten Theer“ , oder wenigftens „dünnen 
Theerafphalt“ verwendet umd dabei jo verfährt, dag man zuerft eine dünne 
Betonſchicht legt und darauf ein Gemiſch von Theer mit gewajchenem, lehm⸗ 
freiem Kies bringt. Dan wirft ben Kies in einen Keſſel mit erhittem SCheer, 
läßt ihn fich vollfaugen, breitet bie Maſſe auf der Betonſchicht aus und ftampft 
fie ein; nad) dem Erkalten legt man eine oberfte Schicht auf, welche aus 
trodenem Sand, heißem Theer mit etwas Pechzuſatz Hergeftellt ift, um die 
Zwifchenräume zwiſchen dem Kies auszuflillen und eine glatte Fläche zu 
erzielen. 

Ueber die Herftellung von Macadamfahrftraßen in England unter 
Benugung von Steinfohlentheer und Pech als Bindemittel entnehmen wir 
einem Auffage von H. Jahn)) die folgenden Angaben. Nach Henry Riley 
verwendet man als Material hierzu Schlade und Sinter aus Hohöfen und 
Eiſenwerken, Sandftein aus den Steinbrühen von Porkihire, Kalkftein von 
den Gebirgen Derbyſhires und Granit aus Leiceſterſhire. Das Material 
wird zu Schotter zerfleinert und entweber in Nöftöfen oder auf Darren von 
aller Feuchtigkeit befreit und in diefem Zuſtande zur Berwendungsftelle gebradit. 
Die angewandte Theermiſchung ift überall verjchieden. Eine beliebte Com⸗ 
pofition befteht aus Pech und Gastheer, welche zu einer gewiflen Dichtigkeit 
gekocht werben; an einigen Stellen wird Kreoſotöl dem Theer als Verdünnungs⸗ 
mittel vorgezogen. Das Pech follte hart, aber nicht zu ſpröde und brüchig fein, 
der Theer wafferfrei, am beften alt umd abgelagert. Das Mengenverhältnif 
zwifchen Theer und Pech wechfelt je nach der Hertimft bes Cheers, d. h. feinem 
fpecififchen Gewicht ꝛc. und läßt fi) aus dieſem Grunde ein genaueres 
Miichungsverhältnig nicht geben. Nach verfchiedenen, in Gainsborough (Eng: 
land) ausgeführten, praktifchen Verſuchen Hat fi) das folgende Verhaltniß 
als praktiſch erwieſen: 


Gewicht des Materild . . . . - 180 t 
- Angewandter Theer prot . . . . 13 Gall. = 59 Liter 
Angewandtes Pech pro t | 2 n = 11,85, 
j oder 26 Ibs. — 11,7 kg. 


Die auf heißen Platten getrodneten Steine werden in conifche Haufen 
gebracht, die mit der Theermifchung übergoffen und fo lange durchgearbeitet 
werden, bis jeder Stein grünblid und gleihmäßig mit derjelben überzogen 
iſt. Man erzielt ein beſſeres Reſultat, wenn man die getheerten Steine 
bedeckt längere Zeit (etwa einen bis zwei Monate) liegen läßt, da dann 
der Theer Gelegenheit hat, in die poröfen Theile der Steine einzudringen 
und diefelben förmlich zu durchtränken. 

Aus diefem Material wird dann eine 10cm dicke Padlage auf dem 
Tundament angebracht ‘und mit der Dampfwalze abgewalzt; eine Dedlage 
aus hartem, aber ganz Hein gefchlagenem Mlaterial, genau behandelt wie bie 


1) Zeitſchr. für Transportweien u. Straßenbau 1898, S. 329. 
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vorige, wird in 25 mm Stärke aufgetragen und ebenfalls abgewalzt. Schließ- 
lid) wird*die ganze Oberfläche mit Kalkſtein⸗ oder Schladenftaub beftreut und 
die Straße etwa eine Woche gegen den Berkehr geſperrt. Die Arbeit follte 
nicht während der Wintermonate vorgenommen werben; je wärmer das Wetter, 
defto größer ift die Garantie für eine gute Haltbarkeit der Straße. Die 
Koften des Materials belaufen ſich auf etwa 8,50 Mk. pro t. Derartige 
Aphaltmacadamftragen fommen in England immer mehr auf und bewähren 
ſich ausgezeichnet. 

Der Steinkohlentheeraiphalt (theils der eigentliche brai liquide, theils 
fehr weiches Pech) wird auch zur Fabrikation von Aſphaltröhren verwendet, 
eine von Jaloureau eingeführte Induftrie, worliber Behrens!) ausführlichere 
Mittheilungen gemacht hat. Wan leitet ein 2m breites, endlofes, aus Hanf 
angefertigtes Papier durch. eine in einen Ofen eingemauerte, halbeylinderfürmige, 
horizontale Pfanne, welche mit heißem Pech angefüllt iſt). Kine fi) darin 
bewegende Walze nimmt das fich mit Pech tränfende Papier auf und führt es 
zu einer kleineren Walze, welche den Kern des Rahres bildet, um welche es in 
etwa 100 Lagen über einander gewidelt wird. Sobald die nöthige Wande 
ftärfe erreicht ift, wird, unter gleichzeitiger. Betreuung mit feinem: Sande, 
dur eine Walzenpreſſe ein bedeutender Drud auf das Rohr ausgeübt und 
dadurch deſſen Dichte und Homogenität vermehrt. Nach kurzer Abkühlung in 
faltem Waſſer wird ber (zu dieſem Behufe vor dem Gebrauche mit Schmier- 
feife beftrichene) Walzenkern durch einen Krahn entfernt und das Rohr noch⸗ 
mals in Wafler abgekühlt. . 

Verbunden werden die Aiphaltröhren durch aufgejegte eiferne Flanſche 
oder durch Muffen, welche aus einem kurzen Stüde weiteren Aſphaltrohres 
gebildet find, und auf dem Rohre durd) ein Gemifc von Pech und Schwefel 
befeftigt werden; ober auch durch zehn⸗ bis zwölfmalige Ummidelung mit in 
geihmolzenes Pech getauchte Leinwandftreifen. So werden aud die nöthigen 
Knieftide und Krümmer, oft erft bei der Verlegung der Röhren, aus⸗ 
geführt. 

Je nad) der Natur des angewandten Pechs haben die Röhren verfchiedene 
Eigenfchaften, was man für ihre Verwendung beridfichtigen muß. Bei jehr 
weichem, ölhaltigem Pech wiberftehen die Röhren fehr gut dem Durchdringen 
von Wafler, find alfo namentlich vorzüglich für Leitungen in fumpfigem Erd» 
boden ; bie aus härterem Pech leiften größeren Wiberftand gegen Formänderung 
durch höhere Temperatur. Selbftverftändlich können Afphaltröhren nur zur 
Leitung von falten Flüffigkeiten oder Gaſen verwendet werden; aber unter 
diefer Beichräntung find fie meift mit großem Vortheil zu gebrauchen, ſowohl 
wegen ihrer relativen Wohlfeilheit, als in Folge ihrer fpeciellen Eigenfchaften. 
Sie widerftehen einem Drud von 33 Atmojphären von innen nad) außen; fie 
find elaftifch genug, um bei etwaigen Bodenſenkungen an den Verbindungen 


1) Dingl Journ. 208, 877. — *) Daß hier nit eigentlihes Pech gemeint 
fein kann, jondern nur „brai liquide* oder ſehr weiches Pech, geht daraus hervor, 
daß bei der Temperatur, bei welcher auch nur gewöhnlichen „weiches Beh“ Hin» 
reichend flüjfig ift, daß Papier ſchon verändert werden würde. 
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nicht zu brechen, bieten Schuß gegen Froſt durch ihre ſchlechte Wärmeleitung, 
werben durch) verbünnte Säuren und Altalien nicht angegriffen und können in 
jeden beliebigen Boden gelegt werben. Ihre Hauptanmwendung ift die zu 
Waſſer⸗, Säure» und Gebläfeleitungen, Wetterlutten, zur Aufnahme von 
unterirdifchen Telegraphenleitungen, als Sprachröhren. Auch für Gasleitungen 
werben fie verwendet, dann aber ſtets mit einem Kern aus Eiſenblech oder 
Glas. 

Sole Aſphaltröhren, und aus ihnen durch längsweiſes Durchſchneiden 
erhaltene Rinnen von halbkreisförmigem Duerfchnitt bewähren ſich ſehr gut 
zur Ableitung von fauren Fluſſigkeiten in chemifchen Laboratorien und Fabriken, 
fo lange man fie feiner Erwärmung ausfegt. 

Eine andere Art Röhren wird aus jedenfalls etwas härterem Pech, durch 
Miſchen mit Kied und Gießen in Formen gemacht, wobei man ein biinnes 
Blechrohr als Kern benugt; die Oberfläche wird mit Kies überzogen, welcher 
in die noch warme Maffe eingebrüdt ober eingewalzt wird. Diefe von 
Chameroy fabricirten Röhren werden in Paris vielfach als Wafferleitungs- 
töhren angewendet. 

Ein Verfahren zur Herftellung von Röhren mit Glaskern und einer 
Hülle aus Papier umd Holzcement ober weichen Pech hat fih Doehring!) 

Fig. 125. 


patentiren laſſen. Er erzielt damit ein Rohr, deſſen Innenfläche von den 
durchſtrömenden Fliffigkeiten nicht angegriffen wird und dem Glaſe gegenüber 
eine fehr bedeutende Feſtigkeit befigt. Zur Ausführung des Verfahrens dient 
der in Fig. 125 bargeftellte Apparat, in der Hauptſache beftehend aus der 
Widelvorrichtung A und dem heizbaren Holzcementbehälter B, defien Details 
aus der Zeichnung ohne Weiteres erſichtlich find. 

Bei fürnmtlichen Aſphaltröhren darf man nie aus den Augen lafien, daß 
fie durch den Einfluß der Wärme bedeutende Formänderungen erleiden. 

Nach Behrens (a. a. D.) bereitet man auch Ajphaltpapier als 
Surrogat des Wachspapiers. Man läßt gewöhnliches Padpapier von einer 


) D. RB. Pr. 86666, 1885. 
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Rolle über einen erwärmten Tambour gleiten, auf welchem eine Abſtreich⸗ 
vorrichtung angebracht ift. Bor diefe fließt gefchmolzenes Pech, welches daſelbſt 
eine Höhe von 4cm einnimmt. Das mit einer blinnen Lage Pech überzogene 
Papier läuft dann noch über einige Walzen und widelt fi; auf eine legte 
Kolle auf. Man macht auf ähnliche Weife auch das fogenannte Doublepapier, 
bei welchem eine Schicht Pech zwifchen zwei Flächen Papier liegt; diefes wird 
zum Bekleben feuchter Wände vielfach benugt. 

In nicht unbedentenden Mengen findet weiches Steinlohlentheerpech auch 
Verwendung zur Iſolirung unterirdiſcher Kabel, welche in hölzerne 
Rinnen eingelegt werden, die man nachher mit flüſſigem Pech ausgießt. Eine 
hierher gehörige Erfindung iſt Albert Leffing!) duch) D. RP. Nr. 98 278 
gefchiigt worden. Die Erfindung bezwedt, dadurch eine nugbringende Ver⸗ 
werthung des Steintohlentheerpech8 2c. zu erzielen, daß die darin enthaltenen 
Löslichen und iſolirend gegenüber dem elektriichen Strome wirkenden Beftandtheile 
von den fuspendirten, unlöslichen und gut leitenden Beftandtheilen getremt 
werden. Zu diefem Behufe wird das Pech in geeigneten Löfungsmitteln 
gelöft, und die gut leitenden Beftandtheile durch Filtration abgeſchieden. Nach 
dem AUbdeftilliven des Löſungsmittels Hinterbleiben die löslichen und iſolirend 
wirkenden Beftandtheile als plaftifche, ihrem Zwecke entiprechende Maſſe. 


Die Deftillation des Pechs. 


Schon lange, ehe die technifche Bedeutung des Anthracens erfannt worden 
war, find viele Verſuche gemacht worden, um die Deftillation des Theers nicht 
mit dem Pech zu beendigen, fondern aud) aus biefem noch weitere Producte zu 
gewinnen. Hierzu veranlaßte der Umftand, daß die Verwendungen bes Pechs 
mit Ausnahme derjenigen für die Briquettesfabrifation nur fehr wenig von 
der großen producirten Menge defjelben confumiren, und daß eine fo einfeitige 
Abzugsquelle, wie die Briquettesinduftrie, leicht zu Stodungen des Abſatzes 
führt. Es lag aljo nahe, die Deftillation fo weit zu treiben, bis alles irgend ' 
Flüchtige abgefchieden ift und fchlieglic, nur noch Koks zurückbleibt, für welchen 
ja immer Abfag gefunden werden fann. Der Antrieb hierzu wurde noch viel 
größer, al8 mit der Entdedung des künſtlichen Alizarins das Anthracen weit 
aus der werthoollfte Beitandtheil des Steinfohlentheers wurde. Man glaubte, 
bag im Pech noch viel Anthracen ftede, und durfte hoffen, es noch mit Vortheil 
daran zu gewinnen. 

Das Nüchftliegende, nämlich die Deſtillation i in der Theerblafe, gleich bis 
zu Koks zu führen, ift durchaus unthunlich. Gußeiſen, deſſen Nachtheile für 
Theerblaſen ohnehin S. 309 angeführt worden ſind, kann im Allgemeinen 
nicht für Theerdeſtillation angewendet werden, und Schmiedeeiſen würde ſehr 
bald durchbrennen; auch wäre das Aushauen des Koks aus den Theerblaſen 
eine gar zu koſtſpielige Arbeit, abgeſehen von der enormen Abnutzung des 
Eiſens der Blaſen. Ein Vorſchlag von Puls?), dem Theer erdige Sub⸗ 


1) Archimedes, Deutſches Patentblatt 1898, S. 428. — 9 Engl. Bat. 
Nr. 1910, vom 23. Aug. 1858 
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ſtanzen beizumengen, damit der glühend in der Retorte zurückbleibende Rück⸗ 
ſtand nicht an dieſe anbacke, ſondern ſich leichter herausziehen laſſe (wobei, um 
alles Andere zu übergehen, der Koks verloren. gehen würde), verbient feine 
ernftliche Beſprechung. 

Man muß daher jedenfalls jo verfahren, daß man den Theer in Blaſen 
von gewöhnlicher Form bis zu Pech deftillirt, und dieſes dann in befonberen 
Gefäßen weiter deftillirt, jei es, daß es in erftarrtem Zuſtande chargirt, ober 
daß es gleich flüffig aus ber Theerblafe in den Pechofen eingelaffen wird. 
Die Deftillation des Pechs findet flatt in gemauerten Muffeln, oder in 
Gasretorten aus Chamottemaffe, oder in Eifengefäßen von verjchiedener 
Yorm. 

Die gemauerten Berlofungsöfen, welche früher öfter8 angewendet wurden, 
follen hier nur kurz beichrieben und nicht erft abgebildet werden !), da fie fi 
in ber Praris nicht bewährt haben. Es find Muffeln von etwa 4,5 m Länge, 
1,8m Breite und 1,8m Höhe bis zum Gewölbeicheitel, mit Feuerung nur 
unter ber Sohle, vermittelft zickzackförmig hin⸗ und herlaufender Canäfe. Die 
Sohle ift nad) unten gewölbt, damit das gefchmolzene Pech nicht fo leicht aus⸗ 
läuft. An jeder Stirnfeite, etwa in’ ber Mitte der Höhe, befindet fich die 
Ürbeitsöffnung, welche beim Betriebe feit verfchloffen wird. Die Dämpfe 
werben durch ein in das Dfengewölbe eingeſetztes Gußeiſenrohr von 27 m 
Fänge abgeführt und durch bloße Luftkühlung verdichtet. Meiſt find zwei Defen 
an einander gebaut. Jeder Ofen wirb mit zwei Tonnen Pech beſchickt, die 
Seitenthüren dann mit Eifenplatten verfchlofien, und wie Gasretortendedel 
verfittet und verſchraubt. Schon vorher war das Feuer angezlindet worben ; 
daher erjcheinen bald flüchtige Producte, welche fi in dem Kuhlrohr vers 
dichten und in einem Behälter anfammeln. Das zuerft kommende Del iſt 
ähnlich den Testen Deftillaten aus der Theerblafe; die daranf folgenden Por⸗ 
tionen aber find mehr fchleimig, fehr dunkel und brenzlih. Nach 12 Stunden, 
‚ wenn die Deftillation faft zu Ende ift, erfcheinen große Mengen von fchweren, 
gelben Dämpfen, welche fi) theilweife zu einer fehr diden, klebrigen Mafie 
condenfiren; zuweilen geben fie eine rothgelbe, pulverige Subftanz, welche, der 
Luft ausgefett, bald weich und klebrig wird und namentlich viel Chryfen und 
Poren (jedenfalls noch andere Kohlenwafferftoffe) enthält. Wenn nichts mehr 
beftillirt, öffnet man mit Vorficht die beiden Endthüren, worauf die im Inneren 
der Muffel noch befindlichen Dämpfe Feuer fangen und die am Gewölbe und 
den Seiten des Ofens angejegte Kohle verbrennt. Der durch die Thitren 
jet hervorbringende dide Rauch wird durch einen Gasfang abgejaugt und in 
den Schornftein geführt. Der kalte Luftſtrom bewirkt, daß die auf der Ofen» 
ſohle befindliche Kohlenfhicht in Stüde zerfplittert, was von dem Arbeiter 
noch durch Eiſenhaken unterftügt wird; der Koks wird noch glühenb aus dem 
Dfen gezogen und erlifcht wegen feiner großen Dichtheit bald, ohne daß durch 
Berbrennung große Berlufte entftänden; übrigens Löfcht man ihn beſſer gleich 

) Ausführliche Beichreibungen mit Abbildungen finden fid. in Ronald's und 


Richardſon's Chemical Technology I, 541, und in Lunges „Deſtillation des 
Steinkohlentheers“, Braunſchweig 1867, ©. 61 ff. 
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mit Wafler ab. Er ift voll von Fleinen blafigen Höhlungen, die in Folge des 
Entweichens der Gaſe aus der teigigen Maſſe entftehen. Die durch das Ver⸗ 
brennen bes angefegten Rußes .entjtehende Hige erhält den Ofen glühend und‘ 
bewirft, daß man flr die nächfte Operation nur fehr wenig Brennmaterial 
braucht. Aus 100 Thln. Pech erhält man 25 Thle. Del, welches bem 
Kreofotöl zugemifcht, oder befonders als Schmieröl (geringer Qualität) ver- 
fauft wurde, neben 50 Thln. Koks; 25 Thle. gehen verloren. — Diefe An» 
gaben dürften etwas zu günftig lauten; e8 geht in den gemauerten Defen 
durch Undichtheit ſtets viel Pech verloren, und man erhält auch ſonſt mehr 
Gas und weniger Oel, als in Eiſenretorten. 

Von neueren Angaben über dieſen Gegenſtand, welche ſeit der Erfindung 
des Alizarins datiren, wollen wir zunächſt einen Bericht anführen, welchen 
Behrens!) über von ihm in großem Mafftabe ausgeführte Verſuche macht. 
Er benugte eine gußeiferne Retorte in Form eines Tiegenden Kaftend, 4m 
lang, 1,10m weit und 1,10 m hoch, beftehend aus eimer Anzahl (16) von 
durch Flanſchen und Schrauben zufanmmengefügten Platten, mit Verbindung 
durch Roſtkitt. Die vordere und Hintere Deffnung waren durch eiferne, 
oben mit einer auf Schienen laufenden Welle verfehene, und mit Kalkbrei 
verfittete Thüren verfchloffen. Oben auf der Retorte war ein Mannloch 
zum Füllen mit feften und ein Hahn zum Einlaffen von flüffigem Pech vor⸗ 
handen, ferner ein Sicherheitöventil und ein Helmrohr. Letzteres führte durch 
ein 0,15 m weite® Rohr zu einem verjchloffenen Eifenkaften, unten mit Ssfür- 
migem Ausflußrohr und oben mit einem Rohre verjehen, welches die noch nicht 
verdichteten Waflerdämpfe und andere fllichtigere Producte in eine Kühlſchlange 
führte. Die Retorte ruhte auf einem flachen, oben geebneten Gewölbe, unter 
welches die Flamme des vorn angebradjten Feuerraumes ſtrich; Hinten theilte 
fich diefe in zwei Theile, kam in einem unteren Canale auf beiden Seiten des 
Dfens zum Borderrande der Retorte zuriid und entwich durch ähnliche obere 
Seitencanäle nach hinten und im den Schornftein. 

Anfangs kommt noch etwas Wafler, namentlich bei feuchtem Pech, und 
man muß dann behutjam feuern, um ein Ueberfteigen zu vermeiden. Sobald 
aber das Pech ins Kochen geräth, verdichten fich die Oele, und die Deftillation 
geht felbft bei mäßigem Feuer fo gefchwind, daß man in drei bis vier Stunden 
eine Beſchickung von drei Tonnen Bed) abtreiben kann, welche 700 bi8 800 kg 
Del ergiebt. Die Dele werben gleich in zwei Theile getheilt, nämlich die 
die zuerft kommenden als anthracenhaltig, und die fpäter kommenden, jehr 
fetten, als Schmierbl reſp. Schmiere. Ganz von Anfang an kommen Waſſer⸗ 
dampf, Safe [namentlich Ammoniak?) und Waſſerſtoff], Benzol und flitchtige, 
napbtalinhaltige Dele von 0,97 fpecif. Gewicht. . Sobald zwei Drittel des 
Deles überdeftillirt find, tritt die Koksbildung ein; die Maſſe ſchwillt auf und 
bei ftarfer Füllung der Retorte muß jegt das Feuer. vorfichtig geſchurt werden. 
Wenn die Delproduction fich.ihrem Ende nähert, nehmen auch bie leicht fiebenden 


1) Dingl. Yourn. 208,-371. — MN Auch Watſon Smith hat die Entwides 
lung von Ammoniak beim Bertoten des Pechs bemerkt. | 
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Kohlenwaſſerſtoffe ab, während die Bildung von Wafferdampf und Gafen noch 
fteigt. Endlich bekommt man ein fublimirtes, rothgelbes, harziges Product, welches 
nad) und nad) wieder verſchwindet, und zuletzt Hört die Gasentwiclelung ganz auf. 


"91 88 


Die Retorte wird jegt behutfam geöffnet und das daraus entweichende 
Gas angezlindet; fonft findet bei Zutritt von Luft eine Explofion ſtatt. Es 
werden gewonnen: 

Anthracenhaltige Oele . 200 0» 

Chryfen- und pyrenhaltige Oele . . . . . 1 27 5i8 30 Proc. 

Sublimirtes rothgelbes Harz . oo. 

RB... 2. 48 5 52 „ 

Safe, Baflerbampf und o⸗ 2 Proe. leichtes De 25 „ 28 
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Das rohe Anthracendl lieferte beim Behandeln mit Allalien 3 Proc. 
eines darin · löslichen und durch Schwefelfäure abſcheidbaren Deles, welches bei 
der Deftillation 8 Proc. Waffer, dann allmälig immer didjlüffigere Dele und 


Fig. 128. 


über?3600 eine durchſichtige, weinfarbene, fefte Maſſe ergiebt; zurüd bleibt ein 
wenig Kohle. 

Der im Folgenden befchriebene und in ben Fig. 126 bis 128 abgebildete 
Apparat von Fenner und Versmann für bie Berkofung bed Pechs ift in 
England in großem Betriebe thätig gewefen. Der Theer wird zunächſt in 
irgend einer ber gewöhnlichen Blaſen beftillirt; bie hier angegebene Form, 
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Fig. 126 A, ift die eines liegenden Cylinders. B ift die Condenjationg- 
vorrichtung für Leichtöl und Kreofotöl.. Wenn man, wie gewöhnlich, bis zum 
weichen Pech gekommen ift, wird dieſes durch den Hahn. c fofort in da8 Haupt⸗ 
rohr D und durch einen ber Hähne dd in irgend eine der gußeifernen Pech- 
retorten C C’abgelaflen; ee find die Dampfabzugsröhren ber legteren. Fig. 127 
und 128 geben eine nähere Veranſchaulichung der PBechretorten und der dazu 
gehörigen Verdichtungsvorrichtungen. Wenn die Retorten fo eingemauert find, 
wie hier angegeben, follen fie fünf bis ſechs Jahre dauern, wobei fie alle drei 
Tage je eine Charge von 11/, bis 2 Tonnen Pech abbeftilliven. Die Deitilla- 
tion felbft dauert einen Tag, das Abkühlen, Leeren und Füllen zwei Tage. 
Für 10 Tonnen Pech pro Tag braucht man baher drei Batterien von je ſechs 
Retorten, jede 1,2 m. im Durchmeſſer und 1,4 m tief (im Lichten). a ift die 
gußeiferne Retorte, b der Feuerraum, cc die Feuerzüge, d Pecheinflußrogr mit 
dem Hahn d!; e Dampfableitungsrohr, ele?e! Zweigröhren zum Abflufie des 
Condenſirten in den Behälter 9; f Eondenjationsfammer. Die Condenfation 
findet ausjchließlich durch Luftkühlung ftatt, zum Theil im Rohre e, zum Theil 
in der Kammer f. Die Dampfentwidelung wird fehr befördert, wenn man 
in ber Retorte a durch einen an der Kammer f angebradhten Erhauftor ein 
theilweifes Vacuum hHervorbringt; dagegen nutzt das Durchblafen von Heißer 
Luft oder Dampf durch das Pech nichts (vergl. S. 352). Gegen Ende der 
Deftillation öffnet man fucceffive die Zweigröhren ele2e, um den ſich conden» 
firenden Körpern eine fo fchnelle und leichte Paſſage als möglich in den Bes 
hälter g zu eröffnen. Ohne diefes könnte ſich das Rohr e leicht verftopfen. 

Nach Fenner und Versmann foll das zwiſchen 315 bis 370° Leber 
gehende jehr viel Anthracen, aber wenig Naphtalin oder Chryſen enthalten; 
vorher, zwiſchen 260 und 315°, kommt meift Naphtalin, nachher, über 370° 
hinaus, kommen weniger flüchtige Körper als Anthracen. Nach Bersnann ift 
vermuthlich das Anthracen in dem Pech nicht präeriftivend, fondern wird erft in 
der hoben Temperatur der Retorte gebildet. Die Deftillate geben beim Stehen 
einen Abſatz, aus welchem durch die im nächften Capitel zu beichreibenden 
Operationen Rohanthracen gewonnen wird. Das übrig bleibende Del ift ein 
gutes Schmieröl. 

Man kann die Retorten, wie fie hier befchrieben find, auch zur Deftilla- 
tion von angekauftem Pech verwenden. Dieſes wird dann in fleine Stide 
zerbrochen und mit Delen von einer früheren Deftillation, oder mit trodener, 
abforbirender, kohliger Subftanz gemengt. Dies gefchieht, um zu vermeiben, 
daß die vorhandene Feuchtigkeit ein Auffchäumen und in Folge davon eine 
Berftopfung der Abzugsröhren bewirkt. 

Man fol auf diefem Wege, nad) den Patentträgern, aus gewöhnlichen 
Pech im. Durchſchnitt 2 Proc. Nohanthracen von 30 bi8 60 Proc. erhalten. 
Da nun gewöhnlicher Theer etwa 0,5 Proc. Rohanthracen und 67 Broc. Pech 
liefert, welche legteren bei der Deftillation noch einmal 2 x 0,67 = 1,33 Broc. 
Anthracen geben, fo erhielt man im Ganzen 1,85 Proc. Anthracen, alfo faft 
das Bierfache der fonft gewonnenen Menge. Leider ift jeboch bas „Pech 
Anshracen“ fo ſehr mit Chryſen ꝛc. verunreinigt, daß die Alizarinfabrifanten 
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es nicht gut reinigen fünnen und es meift um feinen Preis verwenden wollen ; 
aus diefem Grunde find mehrere Procefje entftanden. Wenn man daher 
gezwungen ift, das Pech zu beftilliven, wie e8 hin und wieber durch Locale 
Abſatzſchwierigkeiten geboten tft, fo bleibt faum etwas Anderes übrig, als ſich 
mit der Verwendung der Deftillate als Schmiere zu begnügen, wenigftens bis 
befiere Reinigungsmethoden des Pechanthracens gefunden jein werden. “Die 
Fabrikation von Pechanthracen fcheint gar nicht mehr betrieben zu werden, und 
ift dies um fo natürlicher, als bisher das in England allein gewonnene 
Anthracen für alle Mizarinfabritanten der Welt mehr als ausreicht. 

Uebrigens hat man fich jedenfalls fehr großen Illuſionen über den Gehalt 
des Pechs an Anthracen bingegeben. Watjon Smith!) konnte 3. B. aus 
gewöhnlichen Hartpech durch Deftillation, Mifchen des Deftillats mit Mutter- 
ölen und nochmalige Deftillation nur 0,556 Proc. vom Pech, oder 0,33 Proc. 
bes Theers an Rohanthracen (von unbeftimmtem Gehalte) erhalten. 

Der oben (S. 352) angeführte Vorſchlag von E. Kopp könnte auch auf 
dieſes Capitel bezogen werben. 

Man behauptet zuweilen, daß feit der Einführung des Dampfes im lebten 
Stadium der Theerbeftillation gar Tein Anthracen mehr im Pech bleibe; aber 
dies ift doch unwahrſcheinlich, und ift jedenfalls unbewieſen. 

Die bei der PBechbeftilation gewonnenen Koks find bei richtiger Behand» 
fung, aber nur bei folcher, jehr gut. Näheres hierüber hat Behrens (a. a. O.) 
angegeben. Die Beſchaffenheit der Koks hängt von ber Temperatur ab, bis 
zu welcher mar geheizt hat, und von der. Dauer, während welcher dieſe unter- 
halten worden if. Sind beide ungenügend, jo erhält man eine matte, ſchwärz⸗ 
liche, durch wenige Spalten getrennte, compacte Maſſe. Beim Oeffnen ber 
Netorte entziindet fich diefer Kols und brennt mit leuchtender Flamme, welde 
durch die Spalten der Maſſe hervortritt. Auch wenn man durd) ſolches Aus⸗ 
brennen eine etwas vollftändigere Berkofung erzielt und die Spalten vermittelft 
eines Brecheifend noch vermehrt, fällt doc) die Qualität des Productes fehr 
gering ans. Der Pechkoks hat nämlich im höchſten Grade die Eigenſchaft, 
wenn er nicht von vornherein fehr hart gebrannt ift, im Feuer faft zu Pulver 
zu zerfallen. Daher befigt ein auf obige Weife nadjträglid) ausgebrannter 
Koks Auferft wenig Cohäfion; außerdem haftet er fehr ftart an den Wänden 
der Retorte, jo daß ſchon beim Losbrechen und Herausziehen fehr viel Staub 
erzeugt wird. Der nicht ausgeglühte Koks muß nad) dem erften Löſchen von 
Zeit zu Zeit bi8 zur faft völligen Abkühlung mit Wafler begoflen werden, da 
er ehr leicht wieder in Gluth geräth und mit Flamme brennt. Um harte 
Koks zu bereiten, muß man nad) dem Verfchwinden der am Ende der Deftilla- 
tion entweichenden rothen Dämpfe die Temperatur im Inneren der Retorte 
bis zur hellen Rothgluth fteigern und dieſe mindeftens acht Stunden unter- 
halten. Eine vollfländige Operation währt dann etwa 24 Stunden. Hart 
gebrannter Koks haftet nur jehr fchwach an den Wänden ber Retorte, befigt 
eine große Cohäſion und tritt in zerfplitterten, prismatifch ftengeligen Stüden 


- 4) Brivatmittheilung. 
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auf, die faſt ohne Hülfe des Brecheiſens aus der Retorte gezogen werden 
können. Auch geräth er nad) dem erſten Löſchen nicht wieder ins Glühen. 
Er iſt hellgrau, ſehr dicht und zerfällt nicht im Feuer. Behrens ſtellte mit 
ſolchem Koks in engliſchen Eiſenwerken verſchiedene Verſuche mit folgenden 
Reſultaten an. Die Verſuche, ihn ſtatt Holzkohlen in Kupolöfen zum Schmelzen 
von Gußeiſen oder zum Affiniren des Schmiedeeiſens auf Herden anzuwenden, 
fielen ungünſtig aus; im letzteren Falle ließ ſich die Schlacke ſchlecht vom Eiſen 
trennen. Dagegen taugt hartes Pech ſehr gut zum Feinen des Roheiſens nach 
engliſcher Methode, wozu ſonſt Gaskoks verwendet werden, und das gefeinte 
Eiſen gab nachher im Puddelofen ſehr ſchönes Stabeiſen. Auch zu Schmelz 
proceſſen in Tiegeln iſt der Koks ſehr brauchbar. 

Nach Staveley!) enthält Pechkoks nur O,11 bis 0,12 Proc. Schwefel 
und 2,43 bis 2,50 Proc. Ajche; er zerfällt nicht, felbft bei monatelangem Aus⸗ 
jegen im Freien, da fein Schwefeleifen darin tft, und übertrifft an Härte, 
Dichtigkeit, Heizkraft und Tragfähigkeit jelbft den beften Durham⸗Koks. 

Eine Hauptfchwierigfeit für die Deflillation des Steinkohlentheerpechs, 
welche e8 verhindert, daß diefe Operation in weiten Umfange ausgeführt wird, 
ift der Mangel eines paflenden Retortenmaterialed. Gemauerte Muffelöfen 
find zu undicht; thönerne Retorten erheifchen im Berhältniß zu der darin ver 
arbeiteten Menge Pech zu viel Brennmaterial; Gußeiſen wird durch die Hite 
und das Pech ſelbſt raſch zerftürt. Allerdings behaupten Fenner und 
Bersmann von ihrer oben abgebildeten Conftruction das Gegentheil. So viel 
uns befannt geworden ift, wird die Deftillation des Pechs zur Zeit nirgends 
geübt. 

Nach einem neuerdings in Deutfchland genommenen Patente von Cyrus 
M. Warren (Nr. 12933, 16. Juli 1880) foll man den Theer in gewöhn⸗ 
licher Weile anf hartes Pech deftilliven; wenn man bis zu diefem Punkte 
gelommen ift, ſoll man dem heißen Pech in der Blaſe Petroleumriidftände 
zujegen unb nochmals fo viel Del abbeftilliren, als da8 Gewicht der zugejegten 
Petroleumrüdftände beträgt. Aus dem hierbei rejultirenden Dele fcheidet fich 
Anthracen aus, welches PBaraffin beigemengt hält und davon durd) warmes 
Preſſen befreit wird. (Es ift ehr zu bezweifeln, daß diefes Verfahren erheblich 
viel und brauchbares Anthracen geben wird, da die Altzarinfabrifanten nichts 
mehr als Paraffin flirchten.) 

Rationeller erjcheint das englifche Patent von Wiſchin (Nr:1980, 1880), 
wonach man im legten Stadium der Deftillation des Theers geringwerthige 
ſchwere Theeröle felbft, am beiten erhigt, allmälig einführt, um durch deren 
Dämpfe das Anthracen mit fortzuführen, ohne ber Qualität des Pechs zu 
ſchaden. | 
Nah Watfon Smith?) zeigt fich beim Verkoken von Theerpech ein 
deutlicher Geruch nad) Ammoniak, aber erft beim Erkalten, aud) in trodener 
Luft, lange, nachdem alle Kohlenwaflerftoffe überdeitillirt find. Alder 

Wright (a. a. O.) bemerkt, daß daneben aud) der Geruch nah Cyan auftritt. 


!) Chem. News 43, 228. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 1892, p. 119. 
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Ein Verſuch, den Behrens (a. a. O.) anftellte, das Pe zur Gas⸗ 
fabrifation zu verwenden, indem er es gejchmoßen durch ein hellroth⸗ 
glühendes eiferned Rohr laufen ließ, ergab durchſchnittlich aus 1 kg Pe 
250 Liter Gas, deſſen Leuchtkraft aber fait gleich Null war. Es ift fchwefel- 
haltig und befteht hauptſächlich aus Waflerftoff, hat daher wenige Werth für 
die Leuchtgasfabrikation. 

Balfour und Lane (Engl. Pat. Nr. 12721, 1886) feßen zu der 
Kohle bei der Gasfabrikation 5 bis 10 Proc. Pech, um ein benzolreicheres 
Gas und dichteren, ſchwefelarmen Koks zu befommen. Die Berbeflerung des 
Gaſes fcheint nad) Obigem fehr zweifelhaft. 

Kraemer (a. a. D.) ſchlägt vor, das überfchliffige Pech zu verkoken, 
etwa fo, daß man e8 der in Kotsöfen zu vergafenden Kohle in kleinem Procent- 
fag zugiebt. Verſuche mit dieſem Berfahren in oberſchleſiſchen Kokereien haben 
einen reinen Kols von ausgezeichneter Qualität ergeben. 

Wenn man das Pech in keiner anderen Weile verwertben kann, läßt fich 
dafielbe zu Ruß verbrennen. Die dazu beftimmten Defen und Conden⸗ 
fationsfammern gleichen ganz den ©. 284 u. f. für Verbrennung von Theer zu 
demjelben Zwecke bejchriebenen. Nur muß man, da das Pech feft ift, daſſelbe 
von Zeit zu Zeit in Stitden auf die glühende Kifenplatte werfen, wo es ver 
brennen fol. Es ließe fi) auch wohl über derfelben ein Gefäß anbringen, in 
welchem das Pech durch ben darunter vor ſich gehenden Berbrennungsproceß 
flüffig erhalten und durch ein Bentil am Boden continuirlich auslaufen gelafien 
wird. Nach Thenins (S. 136,1. c.) befommt man aus 500 kg Ped) 200 kg 
verjchiedene Rußſorten (maß ficher viel zu hoch gegriffen ift) und 200 kg koks⸗ 
artige Rüdflände, weldye mit Hammer und Stemmeifen heransgeichlagen werden 
müflen und als Weuerungsmaterial dienen. Zuſammen mit dem Pech kann 
man auch trodene, natronhaltige Rüdftände von den Reinigungsoperationen 
ber verfchiedenen Rohöle verbrennen, wenn ſolche abfallen; meift ift dies nicht 
der Fall, da man die Allalien in wäfleriger Loſung anwendet. 

Es verdient an biefer Stelle fchließlich noch beſonders hervorgehoben zu 
werben, daß fowohl der Koks, welcher bei der Deftillation des Pechs refultirt, 
als auch der Kohlenrüdftand bei feiner Verbrennung auf Ruß in legter Zeit 
ein fehr gefuchtes Rohmaterial zur Herftellung galvanifcher und eleftriicher 
Kohlen geworden find. 


Unterfuhung des Pechs. 
Man unterfucht dieſes gewöhnlich, auf feinen Erweichungs- oder Schmelze 


unkt: 
’ Weiches Pech (brai gras) ermweicht bei 55°, ſchmilzt bei 65°. 
Mittelhartes Pech erweicht bei 75°, ſchmilzt bei 100°. 
Hartes Pech erweicht bei 100°, ſchmilzt bei 150 bis 200°. 

Eine praftifche Probe ift die, daß man das Pech zwifchen den Zähnen 
fnetet. Geht das leicht an, jo ift e8 weich, geht es ſchon ſchwerer, jo ift es 
mittelhart, und zerfällt e8 dabei zu Inirfchendem Pulver, fo ift e8 hart. Das 
weichere Pech ift glängender und ſchwärzer als das ganz harte, welches fchon 
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mehr ins Graue ſpielt und matter iſt. Zuweilen iſt letzteres auch ſchon etwas 
porðs; werin dies zu weit geht, fo iſt ſchon ein Uebergang zu Koks ba, und 
das Pech kaum mehr zu Briquettes zu verwenden. Das fpecifiiche Gewicht 
von harte Pech ift etwa 1,3. 

Eine Probe, um ſich davon zu Überzeugen, ob das Pech für die Briquettes- 
fabritation recht ift, befteht darin, daß man ein Stück von ctwa 100 mm Länge 
und 12mm Dide zwei Minuten lang in Wafler von 60° hält; beim Heraus- 
nehmen follte es ſich biegen laſſen, ohne zu bredien. Zuweilen wird auch ver- 
langt, daß es ſich ſchon bei 55° Leicht fpiralig drehen laſſen follte. 

Herrn 3. ©. Holmes (Chemiker der Fabrik von Burt, Boulton & 
Haywood) verdanken wir folgende Notizen itber die Unterſuchung von Ped- 
Man nimmt mehrere Stiide Pech von verſchiedenen Stellen des Mufters und 
ſchneidet fie in Stilde von circa 13mm Wirfel, die man dann auf Drähte 
ftedt, welche man vorher erhigt und in das Pech Hineindrüdt. Die Stüde 
werben dann in ein.500 ccm Waſſer enthaltendes Gefäß eingefenkt und die 
Temperatur ganz allmälig erhöht, fo daß fie alle Minuten um 5° fteigt. Das 
Thermometer wird fo eingeführt, daß ſich fein Gefäß 4 oder 5cm vom Boden 
des Gefäßes befindet; die Würfel follen in einer Ebene mit dem Thermometer 
gefäß ſchweben. Sowie die Temperatur fteigt, nimmt man von Zeit zu Zeit 
die Wurfel Heraus und quetſcht fie mit den Fingern aufammen. Man notirt 
die Temperaturen, bei denen ſich folgende Erſcheinungen zeigen: 

1) Erweihung, 
2) ftarfe Ermeichung, 
3) Schmelzung. 
As 1) Erweichungspunkt fieht man die Temperatur an, bei welcher fi 
das Bed) mit Leichtigfeit mehrmals fpiralig herumbrehen läßt; 2) ſtarke Er⸗ 
Sig. 129. weihung wird angenommen, wenn es ſchon einem 
leichten Fingerdrude nachgiebt; 3) Schmelzung, wenn 
das Pech von dem Drahte herabtropft. 
Genauere Refultate erhält man auf folgendem 
Wege, welcher in franzöfifchen Fabriken üblich, ift. 
Der Blecheylinder, Fig. 129, enthält eine wagerechte 
Zwiſchenwand, in welcher fünf unten gefchlofiene 
Nöhren eingelöthet find. Das Mittelrohr dient zur 
Einführung eines Thermometers, bie vier anderen 
zur Aufnahme von gemaflenem und gefiebtem Pech. 
Durch das Sieben muß man ſowohl die groben Theile 
als auch den Staub entfernen. Das Pechpulver wird 
durch eine geftielte eiſerne Scheibe von beſtimmtem 
Gewicht belaftet, wobei bie Durchbohrungen bes 
oberen Dedels als Führungen für die Stiele und 
das Thermometer dienen. Der Cylinder wird nun 
‚mit Waſſer bis etwas über die Röhren gefühlt und über einer Lampe erhigt, 
bis die Scheiben in das gejchmolzene Pech einſinken, welche Temperatur als 
Schmelzpunkt notirt wird. 
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Zur Beftimmung der Erweichmgstemperatur verführt Mud!) in fol 
gender Weile: Aus den zu unterjuchenden Bechproben werben cylindrifche 
Stäbchen von 4mm Durchmeſſer und 100 mm Länge hergeftellt und dieſe 
auf 20 mm fo umgekröpft, daß der fürzere Theil mittelft eines Gummiringes 
an dem Duedfilbergefäß des Thermometers befeftigt werden kann, der längere 
Schenkel aber mit dem Thermometerrohr parallel ſteht. Das fo montirte 
Stüd wird in ein, zugleih mit einem verticalen Rührwerke verfehenes, mit 
Waſſer gefülltes Becherglas eingefenkt und fo lange vorfichtig erwärmt, bis der 
längere Schentel des Pechftäbchens ſich umzubiegen beginnt. Dieſe Methode 
{ft wohl eben jo zuverläffig, wie jede der anderen zu gleichem Zwecke in Vor⸗ 
ſchlag gebrachten. 

Budhanan?) Hebt ein paflendes Stüd Pech an ein Thermometerrohr, 
das er in ein trodenes Neagensglas verfenkt und im Waflerbade erhitt. Das 
Pech erweicht zuerft und fällt dann ab, was man als Schmelzpunkt betrachtet. 
Auf diefe Weife fand er den Schmelzpunft von Hartpech bei 80°, den von 
mittelhartem bei 55° und den von Weichpech bei 50°. 

Zur Beſtimmung des Schmelzpunftes des Pechs und des Zuſtandes 
„flüffig* bedient fih E. Schent zu Schweinsberg ?) der folgenden Vor⸗ 
richtung. Einer etwa 7 mm weiten und 25 cm langen Glasröhre giebt man 
durch Biegen und Ausziehen über der Gasflamme die in Fig. 130 dargeftellte 
Form. Hierauf füllt man den unteren Fig. 180. 

Theil bis zur Linie ef mit fein ge 
ſtoßenem Pech p; falls das Pech zum 
Stoßen zu weich iſt, formt man kleine 
Kugelchen und füllt damit den unteren 
gebogenen Theil der Glasröhre. Auf 
die Pechfüllung giebt man einen Tropfen 
Queckſilber. Hierauf zieht man den 
engen Theil der Röhre über einer 
Flamme zu einer Haarröhrchenſpitze aus. 
An dem Apparat befeftigt man einen 
Blatindraht a, b, c, d, q, wobei a eine 
Heine Schlinge zur Aufnahme der Spitze 
des Glasrohres bildet, während der 
Draht bei bg und cd in Ringen um 
das Rohr geichlungen ift; bei d befindet x 
ſich außerdem noch eine Schlinge zum 
Durchſtecken eines Heinen Glasftabes, 
welcher zum Aufhängen des Apparates in einem Becherglafe mit Wafler dient. 
Neben dem Röhrchen wird ein Thermometer eingehängt, dejien Queckſilber⸗ 
kugel mit der Pechprobe in gleicher Höhe fich befindet. Man beginnt mit der 





1) Zeitichr. f. Berg⸗, Hütten und Salinenweien 1889, Bd. 37. — *) Journ. 
800. Chem. Ind. 1894, p. 1098. — *?) Deſterr. Zeitſchr. |. Berg. u. Hütten. 1890, 
©. 463; Zeitiär. f. angem. Chem. 1890, ©. 704. 
Zunge-Köbler, Eteint»blentbeer. 98 
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jehr langfamen Erwärmung des Wafler8 und entfernt etwa auffteigende 
Gasbläschen an dem Apparate mit Hilfe der Fahne eines Federkieles. Mit 
dem Steigen der Temperatur fintert das Pech zuſammen, jo daß die gejinterte 
Pechmaſſe ungefähr das halbe Bolum einnimmt, al8 die urjprüngliche Füllung. 
Iſt der Schmelzpunkt des Pechs erreicht, fo giebt fich diefe Erfcheinung da⸗ 
durch zu erfennen, daß ein Aufichwellen deſſelben ftattfindet. Die beginnende 
Schmelzung kann am beutlichften an der unteren Sniebiegung und der Spitze 
des Apparate wahrgenommen werden. Sobald die Erjcheinung des Auf: 
ichwellens eintritt, Tieft man die Grade am Thermometer ab, welche num den 
Schmelzpunkt des Pechs angeben. Nun fest man die Erwärmung langſam 
fort, wobei das Pech im Röhrchen auffteigt und der Duedjilbertropfen nieder- 
finft und bald von der flüffigen Maffe umſchloſſen wird. Dieſen Flüſſigkeits⸗ 
zuftand des Pechs, wobei ber ganze untere Theil bes Röhrchens mit flilſſigem 
Ped) und Duedfilber ausgefüllt ift, nennt Schent zu Schweinsberg ben 
„praktiſchen“ Schmelzpunkt und lieft die Temperatur, bei ber dieſe Erſchei⸗ 
nung eintritt, gleichfalls ab. Als weiches Pech bezeichnet er folches, deſſen 
Schmelzpunkt unter 60° Tiegt, al8 mittelhartes ſolches vom Schmelzpunft 
60 bis 999 und als hartes ſolches, defien Schmelzpunft über 100° Liegt. 

D. Binder!) hält es für beffer, zur Beurtheilung eines Briquettepechs 
Probebriquetted von etwa 2 cm im Durchmeſſer aus verjchiedenen Mifchungen 
defielben im Kleinen herzuftellen und deren Verhalten zu prüfen. Hierzu hat 
er eine bejondere Preſſe conftruirt, welche aus einem ausgebohrten Cylinder 
mit ſechs feitlihen Bohrungen, welche durch Flammen geheizt werden fönnen, 
beſteht. In den Eylinder paßt ein Stempel, der mit einem Hebelarm mit 
Laufgewicht in Verbindung fteht, wodurch jeder beliebige Drud auf bie im 
Cylinder enthaltene Maffe ausgelibt werden kann. Zum Verſuche wird der 
Eylinder erhitt, eine Mifchung aus dem zu unterfuchenden Pech mit Sand 
oder der zu briquettirenden Kohle hineingefüllt, der Bolzen auf die Mifchung 
gebrüdt und die Probe nad, Entfernung des am Boden. angebrachten Verſchluß⸗ 
cylinders ausgejtoßen. Vorher wird die Miſchung aus Pech und Sand ꝛc. 
erhigt, unter fortwährendem Umrühren mit einem ftarfen Thermometer, bis 
das Gemiſch ſchwarz erfcheint, hierbei erfährt mar zugleich die geeignete 
Temperatur flir die betreffende Pechforte. Nimmt man als Zuſatz verfchiedene 
Mengen von Beh, jo findet mar bald diejenige Ouantität, mit der man fefte, 
glatte Briquettes erzielt. 

Zuweilen will man die flüchtigen (bitumindjen) Beitandtbeile des 
Pechs beftimmen. Man verführt dann am beften wie bei der Unterſuchung 
von Kohlen auf Koksrückſtand. Man erhitt I g fein gepulvertes Pech in 
einem etwa 30mm hohen PBlatintiegel mit anfgelegtem Deckel mittelft eines guten 
Bunfenbrenners, anfangs gelinde, fo lange nod; Dämpfe und Flammen zwiſchen 
Ziegel und Dedel entweichen, und darauf fo ſtark als möglich, im Ganzen 
etwa 20 Minuten. Das Gewicht des im Erficcator erfalteten Tiegels er- 


1) Deflerr. Zeitſchr. f. Berg⸗ u. Hüttenw. 1899, ©. 279; Chem.⸗Zig. 1899, 
Rep., S. 19. . 
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giebt den Kolsrüdftand, welcher etwa 25 bis 50 Proc. des Pechs aus- 
machen wird. . 

Nach Mud (loc. eit.) hat diefe Beftimmung für die Beurtheilung von 
DBriquettespec, feinen Werth. Die größte Bedeutung mißt er dagegen der 
phyſikaliſchen Beſchaffenheit des Tiegelrüdftandes bei. Iſt derſelbe gebläht, jo 
„ftehen“ die aus dem betreffenden Pech fabricirten Briquettes nicht im euer, 
fondern zerfallen, was eine von den Briquettefabrilanten gefürchtete Erfchei- 
nung ift, die daher kommt, daß das fich aufblähende Pech die verfitteten 
Kohletheilhen aus einander treibt. Iſt der Rüdftand gefintert, fo eignet fich 
das Pech zur Briquettefabrifation. 

Mud hat feine Unterfuhungen an 24 einzelnen Pechproben durchgeführt. 
Seine Beobachtungen find. in der nachfolgenden Tabelle zufammengeftellt, aus 
welcher hervorgeht, daß Hartpech faſt immer einen geblähten, Weichped, dagegen 
faft immer einen gefinterten Berlofungsrüdftand Tiefert. Danach wäre alfo 
in ber That entgegen der Anſicht von Preißig Hartpech das ungeeignetfte 
Material zur Herftellung von Briquettes. 








Erweichungs⸗ Verkokungsrückſtand 


temperatur 





Laufende 
Nummer 






Härtegrad 












Procent Beichaffenheit 






Hatt...... 110 58,50 Nicht gebläht 


1. 

2. Sehr Hart . . . über 100 50,09 Ziemlich gebläht 
8. Sut...... 100 86,64 Gebläpt 
4. nn 50 38,34 , 

5. Ziemlich hart .. 49 - 62 32,91 

6. nn 50 82,93 n 

7. Mittelmeih . . . 55 58,89 Geſintert 
8 Hart...... 50 35,49 Bebläht 
9, Ziemlih hart . . 45—47 47,27 Gefintert 
10. Mitteldartt . . . 47 38,05 . n 
11. Mittelmeih . . . 46 45,40 . 
12. n ... 45 46,98 n 
18. „ on 42-45 51,19 n 
14. Beh ..... 40-42 47,36 n 
15. Sehr weih . . . 43 38,71 n 
16. Denn 48 87,54 . 
17. Ziemlich wei. . 43 49,75 n 
18. „ Pe 86—88 38,42 n 
19. Mittelmeih . . . 86 44,34 „ 
20. Sehr weih . . . 85 43,92 n 
21. nen 85 64,97 n 
22, nn 88 45,83 n 
23. Bid ..... 32 80,22 Gebläht 
24. Sehr weih . . . 81 98,07 Gefintert 
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An ein gutes Briquettespech ſtellt eine uns bekannte Fabrik folgende 
Anforderungen: . 

1. Es muß fi, wenn Stüde defielben von 4 bis 5 mm Dide in Wafler 
von 609 gelegt werden, nad Abkühlung deflelben auf höchſtens 56°, ohne zu 
brechen, bequem um feine Achſe drehen laflen. 

2. Es darf bei der Tiegelverlohlung im Gasgebläſe bei ſtarker Roth⸗ 
gluth nicht mehr ald etwa 45 Proc. Rüdftand hinterlaffen. 

3. Es muß reines Steinkohlentheerped) fein, das mit Anthracenöl, aber 
nicht mit Kreoſotöl oder Naphtalin weich gemacht if. Im letzteren Falle 
bejchmiert e8 die Stempel der Preſſen, jo daß diefe an ben Briquettes hängen 
bleiben. 

Es dürfte nicht fchwer fein, durch eine einfache Deftillationsprobe die 
Anwesenheit von Kreofotöl oder Naphtalin in einem Pechmuſter nachzuweifen. 

Um den Kohlenftoff (Koksſtaub) im Pech zu beftimmen, ertrahirt 
man bafielbe Hinter einander mit warmen Benzol, Schwefeltohlenftoff und 
Alkohol und wiederholt wohl diefe Operationen noch einmal. Man kann fid 
hierzu vortheilhaft des befannten Sorhlet’fchen Ertractionsapparates bedienen, 
wobei man das gepulverte Pech in bdenfelben in einer cylindrifchen Ditte aus 
Hltrirpapier einführt, in welcher man nachher den Koksrückſtand gleich 
wägen fann. 

Das feine Pech⸗ oder Kohlenftoffpulver geht hierbei allerdings fehr Leicht 
durch das Filter, und es ift daher manchmal vorzuziehen, einfah in einem 
Kolben mit Rückflußkühler auszukochen und durch ein Filter zu becantiren, 
wie dies fchon weiter vorn bei der Unterfuchung des Theers befchrieben 
worden ift. 

Nah Buhanan (loc. cit.) kann man gemwöhnliches Theerpech von 
Hohofenpedh durch die Beitimmung des Nichengehaltes unterjcheiben. 
Erfteres enthält nie über O,1 Proc.; letzteres 6,8 bis 11,1 Proc. Aſche. Wenn 
ein Pech weniger als 1 Proc. Afche enthält, ift e8 ficher kein Hohofenpech. 
Dagegen verhalten fich beide Pechjorten bei der Tiegelprobe in Bezug auf den 
Koksrückſtand gleich. Aus Hartped) erhielt Buchanan 38 Proc., aus mittel: 
hartem 30 Proc. und aus Weichpech 26 Proc. Koksausbeute. 

Bisweilen fommt man in die Tage, Steinkohlentheerpeh von natür- 
lihem Afphalt (zumal in Gemengen, feltener von Braunkohlen⸗ oder Holz- 
theerpech 2c.) unterjcheiden zu müſſen. Hier genügt e8 in den meiften Fällen 
jhon, eine Probe im Ziegel zu erhigen, um an dem ftechenden, die Schleim- 
hänte heftig veizenden Geruch des Tcheerpechdampfes dieſes von dem einen 
angenehmen, bituminöjfen Geruch verbreitenden natürlichen Aſphalt zu unter: 
ſcheiden. Sehr charakteriftiich für daffelbe iſt auch die hervorragende grün: 
blaue Fluorescenz, welche ſelbſt ſchwache Löfungen deſſelben in Benzol, 
Schwefelkohlenftoff, Chloroform, Benzin 2c. zeigen. 

Nah) Léon Malo!) bedient man fid Hierzu im Laboratorium der 
Ecole des ponts et chaussdes in Paris des folgenden, von Durand⸗Clay 


) Ann. des ponts et chaussees 1879, t. U. 
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angegebenen Verfahrens: Die zu unterfuchende Subftanz (meiftens Proben 
von Stampfafphalt oder Oußafphalt) wird zur Trennung von den ihr bei- 
gemengten mimeraliichen Beftandtheilen mit Schwefellohlenftoff. exrtrahirt, der 
Auszug abdeftillirt und der Rüdftand fo lange bei mäßiger Wärme getrodnet, 
bis er beim Abkühlen feft und brücdhig wird. Er wird alsdann pulverifirt und 
davon in einem Reagensglaſe O,1g mit 5ccm Schwefelſäure von 66° Be. 
übergofien. Man läßt die Probe verfchloffen 24 Stunden ftehen und verjegt 
fie vorfichtig aus einer Pipette mit 10 ccm Waſſer, dabei jebe ſtärkere Erwär⸗ 
mung vermeidend. Hierauf bringt man das Ganze auf ein Filter und fpiklt 
mit 100ccm Waſſer nad. Das Filtrat ift bei reinem natürlichem Bitumen 
farblos oder höchſtens ſchwach gefärbt, bei Steinkohlentheerpech aber dunkel⸗ 
braum, faft ſchwarz ausfehend. Durch Herftellung von Proben mit verfchiedenem 
Procentgehalt an Steinkohlentheerpec, läßt ſich durch Vergleich der Intenfität 
der Färbung der Gehalt eines Aſphalts an lettterem auf calorimetrifchem Wege 
annähernd genau beftimmen. 

Der Nachweis von Steinlohlentheerpeh in natürlichem Aſphalt gelingt 
nad) Hauenftein!) leicht, wenn man 1g des Materiald auf etwa 200° erhikt, 
nach dem Abkühlen pulverifirt und mit etwa 5ccm abfolutem Alkohol über⸗ 
gießt. Nach kurzem Stehen im Reagenöglafe zeigt ſich der Gehalt an Stein- 
kohlentheerpech durch eine gelbliche Färbung des Altohols, mit ſehr deutlicher 
grünblauer Fluorescenz, welche mit fteigendem Gehalt an Pech ins Dunkelgelbe 
mit gelbgrüiner Fluorescenz übergeht. 


1) E. Dietrich, Die Aſphaltſtraßen, S. 44 biß 60. 





Siebentes Gapitel. 
Dans Anthracenöl. 


Das Anthracenöl (green grease, anthracene oil) befteht aus den hödjit 
fiedenden Theilen des Steinfohlentheers, von dem Punkte an, wo die Oele 
wieder anfangen, bein Erkalten feite Subftanz (eben Anthracen neben Phen⸗ 
anihren ze.) auszufcheiden, d. 1. etwa, wenn das Thermometer im Dampfe 270° 
zeigt, bi8 zum Ende der Deftillation. Es enthält im Wejentlichen folgende 
Körper: Naphtalin, Methylnaphtalin, Anthracen, PBhenanthren, Acenaphten, 
Diphenyl, Metbylanthracen, Pyren, Chryſen, NReten, Sluoren, Yluoranthen, 
Chryfogen, Benzerythren, Carbazol, Acridin; neben diefen, ſämmtlich (außer 
Methylnaphtalin) feften und zum Theil jogar fehr Hoc ſchmelzenden Sub⸗ 
ſtanzen aber noch ein Gemiſch von flüffigen hoch fiedenden Delen, ber welche 
wir bis jet fo gut wie gar nichts willen. Auch fauerftoffpaltige Körper, d. i. 
hochfiedende Phenole, find vorhanden; &“ und B-Naphtol find ficher nachgewiefen. 
Das Ganze bildet ein Kryftallmagma von breiartiger Conſiſtenz, mit ein⸗ 
gemengten größeren Kryftallförnern und Schuppen von grünlichgelber Farbe. 

Die Verarbeitung des Anthracendls befteht im Wejentlihen darin, daß 
man die feften von den flüffigen Kohlenwaſſerſtoffen durch Abkühlen und 
Preffen trennt. Die flüffigen Theile gehen zu dem Schweröle zurüd, deſſen 
legte Sraction das Anthracendl gebildet hat, oder werden noch einmal deftillirt; 
die feften Producte, da8 Rohanthracen, werden entweder in biefem Yuftande 
in ben Handel gebracht oder erft noch weiter gereinigt, Inden man dad Roh⸗ 
product mit Röfungsmitteln behandelt. 

So einfach) auch der Proceß der Darftellung des Robanthraceng ausfieht, 
fo fommt es doch fehr darauf an, wie er auögeflihrt wird, und e8 können danadı 
erhebliche Berfchiedenheiten im Ausbringen an Anthracen entftehen, was bei 
dem hohen Preife dieſes Körpers die Rentabilität der Theerdeitillation außer 
ordentlich ſtark beeinflußt. 

Zunähft müſſen die Anthracenöle, welche in England zuweilen noch in 
zwei verfchiedene Fractionen getrennt werden, aber anfcheinend ohne großen 
Nugen, einige Zeit lang ftehen gelaffen werden, damit fie abkühlen und die 
feften Subftanzen gehörig herausfryftallifiren können. Selbft im Sommer 
genügen hierzu 3 bis 5 Tage; mandje gehen bis 14 Tage. Immerhin bleibt 
eine erhebliche Menge Anthracen in den flüffigen Delen aufgelöft, weshalb man 
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diefe oft noch einmal beftillirt, um noch mehr davon zu gewinnen; durch fünfte 
liche Abkuhlung mit Kälteerzeugungsmafchinen kann man ben Kruftallifationg- 
proceß mit Bortheil befchleunigen und vervollftändigen; doch darf man nicht 
überfehen, daß dadurch auch die Mutteröle ſehr zähflüffig werden, und daß ſich 
alfo kunſtliche Abkühlung jedenfalls nur fr die warme Jahreszeit eignen würde. 

Am beften benugt nıan fir diefen Proceß eiferne flache Pfannen (Kühle 
ſchiffe) von nicht über 50cm Tiefe; man kann, wern man Raummangel hat, 
mehrere derfelben über einander anbringen. 


Big. 181. 





Nach beendeter Kryftallifation bringt man die ganze breiartige Maſſe, 
welche dann etwa 10 Proc. Anthracen enthält, am beften mittelft Luftdrudes, 
auf Filter von ftärkfter Sadleinwand. Schon hier finden ſich Abweichungen 
in dem Verfahren verfdiebener Fabrilen. Im manchen (felbft ganz großen) 
Fabrilen fand Lunge 1880 noch große Reihen von Spitzbeuteln alter Form, in 
welchen die Dele langſam abtropfen. Bedeutend volllommener ift ſchon folgende 
Vorrichtung, welche man in engliſchen Fabriken findet, und welche eine rohe Art 
von Filterpreffen vorftellt. Eine Saug- und Drudpumpe oder ein Montejus 
mit comprimirter Luft preßt den Brei in ein 1Ocm weites Hauptrohr a (Fig. 131), 
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von welden eine Anzahl T-Stüde bb von 25 mm lichter Weite abgehen, über 
deren mit Flanjchen verfehene Ränder Schläuche cc von ſtarker Leinwand mit 


Bindfaden feftgebunden find. 


Am unteren Ende find die Schläuche gleichfalls 


offen, werben aber vorher mit Bindfaden zugefhnirt. Die Schläuche, wenn 


Fig. 188. 


fie gefüllt find, haben etwa 30cm im 
Durchmeſſer und 1,2 bis 1,5 m Länge. 
Sie hängen über einem Reſervoir zur 
Aufnahme des ablaufenden Deles. Wenn 
man den Drudapparat in Bewegung 
fest, jo filllen ſich die Schläuche mit 
dem breiförmigen Anthracendl, deſſen 
flüffiger Theil fofort abzulaufen anfängt. 
Degen ber zähflüffigen Beichaffenheit 
diefer Dele findet dies nur langſam ftatt; 
aber indem man den Drud verftärkt, bis 
das Manometer ſchließlich 1 Atmofphäre 
Ueberbrud anzeigt, findet das Ablaufen 
viel ſchneller und vollftändiger ftatt, fo 
daß der Inhalt der Schläuche ziemlich 
troden zurücbleibt. Freilich wird auch 
ſtets ziemlich viel von ben feineren 
Kryſtallen durch die Leinwand mit durch⸗ 
gepreßt, weshalb man das abfliefende 


Del durch Ruhe fich abllären laſſen und den Abjag von Neuem preffen muß. 
Wenn troß des Drudes nichts mehr abläuft, entleert man die Schläudie. Zu 
diefem Zwede fährt man einen Meinen Wagen d auf dem Schienengleife unter 
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einen Schlaud) nach dem anderen, löft deflen untere Ligatur und befördert das 
Herausfallen des Inhalte durch Klopfen auf den Schlauch. So wird ein 
Schlaud nad) dem anderen entleert. Das in ihnen gewonnene Rohanthracen 
enthält gewöhnlich 12 bis höchſtens 15 Proc. Reinanthracen. 

In deutfchen Theerdeftillerien gewinnt man das Anthracenöl feltener von 
fo butterartiger Confiftenz, daß die Anwendung einer derartigen Filtrirmethode, 
die ohnehin wegen des häufig unvermeiblichen Platzens ber Filterſäcke keines⸗ 
wegs zu den reinlichen gehört, fich nothmwendig erweifen würde. Hier bildet 
das Del meiftens einen mehr oder weniger dunnflüſſigen Kryftallbrei, der ſich 
leicht auf offenen Kaftenfiltern filtriren läßt. Dan ftellt daher die flachen 
Kryftallifirpfannen für das Anthracenöl meiftens in einer folhen Höhe auf, 
daß ihr Inhalt in darunter geftellte Filter abgelajien werben kann. Dieſe 
werben in der Regel mehr hoch als flach gebaut, weil ſich gezeigt hat, daß im 
tiefen Filtern das Del rafcher filteirt als in flachen. Diefe Filterkäften beftehen 
aus parallelepipedifchen Geftellen aus Kantholz, deren Seitenwände und Böden 
mit Latten belegt find, bie in einer Entfernung von einander von ungefähr 
2 cm feftgenagelt find. Die Ausfleidung derfelben befteht aus cubiſch zuſammen⸗ 
genähten Theilen von nicht zu loderem Iuteftoff, weil da8 Del durch dichtere 
Gewebe zu langfam filtrirt. Derartige Yutefilter laſſen zwar bei ben erften 
Biltrationen ftets etwas von dem feinen Kryftallbrei durch die Poren gehen; 
nad) ganz kurzer Zeit filtrirt aber das Del abfolut Har. 

Die Filterkäſten ftehen direct über den unterirdifchen, am beften ſchmiede⸗ 
eifernen Sammelrefervoirs für Anthracenöl, aus denen das Filtrat entweder 
durch Pumpen oder Montejus nad) der Redeftillationeblafe oder den Vorraths⸗ 
behältern 2c. gehoben wird. Da das Anthracendl der nachfolgenden Deftilla- 
tion immer ungefähr eine Woche zu ftehen hat, bis das gefammte Anthracen 
auskryftallifirt ift, jo dat der Inhalt der Filterfäften hinreichend Zeit, vollftändig 
abzutropfen, um zur weiteren Verarbeitung geeignet zu fein. 

An manchen Orten bedient man fi) der Yilterpreffen, von welchen 
es ja ſchon eine ganze Anzahl von Syftemen giebt, und von denen eines, das⸗ 
jenige von Dane (fabricirt von Dehne in Halle), in den Fig. 132 und 133 
dargeftellt if. Nach den uns darüber in beutjchen Fabriken gemachten 
Angaben füme man übrigens aud) in diefen nur auf 12 procentiges Anthracen. 
Nähere Angaben über die Conftruction und Behandlung der Filterprefien 
ſcheinen Hier unnöthig, ba biefelben ftet8 in den Mafchinenbauanftaften zu er⸗ 
halten find. 

Der auf die eine oder andere Weife von den flüffigen Antheilen möglichſt 
befreite Kryſtallbrei enthält noch ziemliche Mengen (10 bi8 20 Proc.) Anthracenöl, 
von dem er ſich nur auf andere Weife trennen läßt. Hat fid) das Anthracen 
aus dem Del in gut Iryftallifirtem Zuftande und nicht fchleimig ausgefchieden, 
fo fann man ſich Hierzu mit größtem Bortheil einer Centrifuge bedienen, die 
aber wenigſtens 1500 bis 2000 Umdrehungen in ber Minute machen muß. 
Das rohe Anthracen wird zur Beichidung der Centrifuge entweder in Süde 
von ftarker Jute gefüllt, deren Größe fi) nach dem Durchmefler der Trommel 
der Gentrifuge, jowie deren Warimalbelaftung richtet, und diefe ftehend, einer 


442 Anthracenöl, 


dicht am anderen eingefegt, oder direct in die mit Iute ausgefütterte Trommel 
eingebracht; erſteres ift vortheilhafter, weil das gejchleuderte Rohanthracen zu 
feft an ber Trommel haftet, um ſich leicht daraus entfernen zu laſſen. Auch 
fommt e8 bei unregelmäßigem Gange der Eentrifuge und unvorfichtigem Eins 
tragen der Rohwaare leicht vor, daß der ganze Inhalt der Trommel heraus: 
geſchleudert wird, was beim Einflillen in Säde nicht zu befücdten if. In 

Sig. 184. etwa einer Stunde ift der 
ü Inhalt der Trommel fo 
troden geworben, daß fein 
Del mehr ausgefchleudert 
wird und ber Inhalt der 
Säde zeigt jegt nad} unſe⸗ 
ven Tangjährigen Erfah⸗ 
rungen einen Reingehalt 
von etwa 28 bis 33 Proc. 
Anthracen. 

Nad) einer freundlichen 
Privatmitiheilung von 
Bueb Tann man beim 
Eentrifugenbetriebe ſogleich 
auf 70» bis 80 procentiges 
Anthracen fommen, wenn 
man nad) dem Ausſchleu⸗ 
bern des Oels eine ber 
befannten Reinigungs 
flüffigfeiten, 3. B. Sol* 
vent-Naphta oder Boris 
dinbafengemifch, durch eine 
Ditfe in die Trommel felbft 
einfprigt. Man gelangt 
auf biefe Weife in ganz 
kurzer Zeit zu hochprocen ⸗ 
tiger Waare. Leider if 
das Verfahren mit zu 
vielen Berluften verbun 
den, fo daß es bald wies 

der aufgegeben wurde. 

In vielen Fabriken 
folgt nady dem Filtriren 
ſtatt des Schleuderns ein 
weiteres, jedenfalls umftänblicheres Auspreſſen des Probuctes in Hydraus 
lichen Preſſen, und zwar werben Hierzu ſowohl ftehende als liegende Preſſen 
verwendet. Die ftehenden Preffen, wie fie Fig. 134 zeigt, find die gemwöhns 
lichen; fie gleichen ganz denjenigen der Oelfabrilen. Man fchlägt das Rohr 
anthracen in Preßtüder ein und ſetzt e8 einem allmälig fteigenden Drude 
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(zuletzt von etwa 300 kg pro Quadratcentimeter) aus, bis nichts mehr abfließt. 
Bisweilen, namentlich wenn man vorher nur auf Spitzbeuteln hat ablaufen 
laſſen, wird erſt kalt gepreßt, wodurch man ſchon auf 30⸗ bis 32procentiges 
Anthracen kommt. 

Die Anwendung der Wärme geſchieht in verſchiedener Weiſe. Zuweilen 
erhitzt man das Preßgut ſchon vorher in einer Pfanne mit Doppelboden 
durch indirecten Dampf und preßt dann in einer gewöhnlichen hydrauliſchen 
Prefie. Diefes Verfahren dürfte keine jo gleichmäßigen Refultate wie die ber 
direct erwärmten Preflen geben, namentlich im Winter. Im einer uns befannten 
Fabrik fam man dabei auf 35 Proc. In England umgiebt man öfters bie 
Preſſen felbft mit einem Holgmantel und leitet während der Operation Dampf 
ein, wa8 aber gerade kein ſehr reinliches Berfahren ift, und jedenfalld die Um⸗ 
arbeitung der Preßöle durd das beigemengte Condenfationswafler erfchwert. 
Weit zwedmäßiger, wenn aud) theurer in der erſten Anlage, find Prefien von 
der Art, wie fie in der Stearinfabrifation gebraucht werben (Fig. 135 a. f. ©.), 
deren Platten durch Dampf geheizt werben. Während man in den englifchen 
Dampflaftenprefien nad) den eigenen (gewiß nicht zu niedrigen) Angaben der 
Fabrikanten felbft im Sommer nur auf 35 bis 36, höchſtens auf 38 Proc. 
Anthracen fommt, und im Winter mandymal nur 23 bis 25 Proc. erreicht, 
fol man in der vorerwähnten beutfchen Fabrik, wo man erft mit der Filter⸗ 
prefle auf 12, dann mit der Falten hydrauliſchen Preſſe auf 382 Proc. .fommt, 
mit der hierauf in Anwendung kommenden liegenden Preſſe mit geheizten 
Platten ein Anthracen von 50 bis 52 Proc., ohne alles Wafchen mit Naphta, 
erhalten. Diefe enormen Unterfchiede erflären fi) aus den Verfchiedenheiten, 
die in englischen und deutfchen Theerdeftillationen in Bezug auf das Abnehmen 
der Yractionen bei der erften “Deftillation des Theers herrfchen, hängen alſo 
mit dem Berfahren beim Filtriren und Prefien des Rohanthracens in feiner 
Weiſe zufammen. 

Die in Fig. 135 gezeigte Tiegende Form der Prefien, benen der 
Stearinfahrifen ganz ähnlich, ift die in deutichen und holländiichen Fabriken 
übfiche. Sie find fehr gut in ihrer Wirkung, aber unbequem zum Beſchicken 
und Entladen. Biel bequemer ift eine Prefie, welche Lunge in einer großen 
englifhen Fabrik ſah. Es ift eine ftehende Prefie mit hohlen, durch Dampf 
geheizten Platten, wobei die Dampfröhren wie gewöhnlich mit einem dampf- 
dichten Gelenf eingeführt find. Dede Platte hat auf jeder Seite einen Zapfen, 
welcher in einer jchief auffteigenden Nuth in der Seite des fenkrechten Gerüſtes 
gleitet. Beim Auffteigen des Preßkolbens werben alle Platten gehoben und 
fchließlic, auf den vollen Drud gebracht. Aber beim Abfteigen des Kolbens 
wird jede Platte eine Heine Strede von der vorigen aufgehalten, jo daß fie 
hlieglich in gleichen Zwifchenräumen firirt find, und man in diefe Räume die 
mit Rohanthracen gefüllten Preßtücher einführen kann. 

Zwar wollen, wie oben gejagt, einige Fabriken durch bloßes Preſſen auf 
40- oder felbft 50 procentiges Anthracen fommen. Aber in der Regel erreicht 
man fo Hochgräbiges Anthracen nur duch Waſchen, d. h. Behandlung 
mit Löfungsmitteln für bie Verunreinigungen. Als ſolche hat man u. U. 
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an Schwefellohlenſtoff 
und Alkohol gedacht, 
welche jedoch wegen ihrer 
Koftfpieligkeit, ihrer zu 
hohen Flüchtigfeit und 
ihrer Feuergefährlichteit 
in der Praxis kaum je 
gebraucht worden find. 
Vielmehr wendet man 
ganz allgemein ein Pro⸗ 
duct an, welches in den 
Theerbeftillationen ſelbſt 
erhalten wird, nämlich 
die „Auflöfungsnaphta“ 

(solvent naphta), 
welche bei der Rectificae 
tion ber leichten Theer⸗ 
dle nad) dem Benzol 
und Toluol gewonnen 
wird, und weſentlich 
aus Xylolen, Pſeudo⸗ 
cumol und Meſitylen 
beſteht. Sie geht etwa 
von 120 bis 1800 über, 
worüber fpäter Ge 
naueres erfolgen wird 
(Gap. 11). In diefer 
Naphta ift namentlich 
das Phenanthren viel 
leichter löslich, als das 
Anthracen. In Enge 
fand wird jedoch and) 
häufig Petroleumäther 
von nicht über 90° 
Siedepunkt verwendet ; 
der bei 100° fiebende 
ft ſchon zu viel An⸗ 
thracen auf. Auch 
Kreoſotöl wird zuweilen 
und zwar mit großem 
Nutzen, verwendet. 

Vor der Behandlung 
mit Naphta ꝛc. muß 
das in feſte Kuchen zu 
fammengepreßte Roh⸗ 
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anthracen gut zerkleinert werden, was übrigens jedenfalls behufs ſeiner Ver⸗ 
wandlung in gangbare Handelswaare geſchehen muß, auch wenn (wie dies häufig 
der Fall iſt) der Theerdeſtillateur die Waare nach dem Prefien ohne Reinigung 
durch Waſchen verſendet. Zum Mahlen des Rohanthracens dienen alle belie⸗ 
bigen Zerkleinerungsapparate, wie horizontale Mühlen, verticale Mühlen 
(Kollergänge), mit Zaden bejegte Walzen, Carr’fche Desintegratoren ꝛc. Das 
Pulver wird in der Regel in dampfdichten, eifernen Kefleln (liegenden ober 
ftehenden), welche mit mechanifhem Ruhrwerk und einem äußeren Dampf⸗ 
mantel oder einer eifernen Schlange verfehen find, mehrere Stunden unter 
gelinder Erwärmung mit der Naphta verrührt und dann das Ganze durch 
comprimirte Luft in einen Filtrirapparat gepreßt, beftehend aus einem Eiſen⸗ 
faften mit innerem falfchem, mit Leinwand bedecktem Doppelboden, in welchem 
die erzeugte Töfung von dem Teftgebliebenen ſich trennt, wobei der Drud der 
Luft ſehr befördernd einwirt. Man muß, ſchon der großen Feuersgefahr 
wegen, dafür forgen, daß die Filter, die Gefäße zur Aufnahme des Deles ꝛc. 
mit der Luft nicht in Communication ftehen. 

Tür das MWafchen des Rohanthracens mit Solventnaphta hat Yunge 
folgenden Apparat (Fig. 136) angegeben, welcher bei richtiger Wartung jeden- 


Tig. 136. 





fall8 allen berechtigten Anforderungen entfprechen dürfte. a ift der Auflöfungse 
teffel mit feinem Ruhrwerk; b das Filter, aus welchem zuletst das Anthracen 
durch das Mannloch ce entfernt wird; d das Gefäß zur Aufnahme der au 
ſtrömenden Löſung der Verunreinigungen in Naphta; e die Luftpumpe, welche 
die Luft aus d ansfaugt, diefelbe nach a einpreßt, dadurch zuerft den ganzen 
Drei dur das Steigrohr f nad) dem Filter d preßt und fchließlich auf die 
Oberfläche deilelben einen Drud ausübt. Es circulirt alfo immer daſſelbe 
Luftoolum und ein Berluft von Naphta wird möglichft vermieden. Statt jo 
zu verfahren, kann man die Maſſe auch ausjchleudern. 

Die einmal gebrauchte Naphta wird, abgefehen von den unvermeid⸗ 
lichen Berluften, ftetS wieder gewonnen, indem man bie Löfung in eifernen 
Blaſen der Deftillation umterwirft. Der Aüdftand, welcher in diefen bleibt, 
umd welcher zum großen Theil aus. Phenanthren, neben etwas Anthracen, 
Methylanthracen, Naphtalin, Phenol und den unbelannten fläffigen Schweröfen 
befteht, hat bis jetzt, wie e8 jcheint, feine anderweitige Verwerthung gefunden, 
als zum Weichmachen des Pech, oder zu Lampenſchwarz verbrannt zu werben 
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(S. 284), wozu er ſich vorzüglich eignet; jedoch muß man darauf achten, daß 
ihm durchaus kein Waſſer beigemengt iſt. 

Aus dieſem Rückſtande, wie auch aus anderen Producten der Theer⸗ 
deſtillation, könnte man Phenanthren in großen Mengen darſtellen, wenn 
diefer Körper je der Ausgangspunkt fir andere nügliche Probucte wilrde; zur 
Zeit hat er gar keinen Handelswerth. 

Einige Mizarinfabriten gewinnen aus diefen Rückſtänden durch fractionirte 
Kryftallifation nod) etwas Anthracen wieder, von welchem zuweilen 8 Proc. 
darin enthalten find; bei den heutigen, flark niedergegangenen Unthracenpreifen 
dürfte fich ein ſolches Verfahren mdefien kaum mehr lohnen. 

In einer großen englifchen Fabrik verführt man wie folgt. Das heiß 
gepreßte Anthracen wird gemahlen und in einem gejchlofienen Rührwert mit 
Auflöfungsnaphta bei 770 gemengt. Dan läßt dann auf 21° abfühlen und 
jegt nun die Maſſe einem ftarten hydrauliſchen Drude aus, wobei die Preſſe 
zur Berhütung von Teuersgefahr mit einem Mantel umgeben iſt. ‘Die Preß- 
kuchen erhigt man in einer drei Tonnen faflenden Blaſe bis zum Schmelz- 
punkt des Anthracens, während die entweichenden Dämpfe in einer kleinen 
Schlange verdichtet werden; das geſchmolzene Anthracen läßt man auslaufen 
und in eifernen Käften erftarren. Die aus den hydrauliſchen Preflen ab- 
laufende Löſung deftilirt man in einer gewöhnlichen Leichtölblafe und benugt 
die überbeftillivende Naphta von Neuem zum Wachen von Anthracen. Der 
in der Blaſe zurüchleibende Rückſtand wird zuerft nach einem angeblich ein- 
fachen Verfahren zur Gewinnung von etwas mehr Anthracen behandelt und 
wird dann entweder verbrannt ober in das Kreofotöl hineingearbeitet. 

Man erhält bei dem Wachen mit Naphta ein Product von mindeftens 
45 bis 50, bei gehöriger Umſicht aber von mehr als 50 Broc.; die höchſte zu⸗ 
verläffige Angabe, die wir erhalten konnten, ift 70 Proc., und bezieht fi auf 
das ©.443 erwähnte, ſchon durch dreifaches, zuletzt heißes Preſſen auf 50 Proc. 
gebrachte Product. In einer englischen Fabrik verfuchte man vor einigen Jahren 
auf 85 Proc. zu fommen, aber dies ift ficher nie längere Zeit in wirklich großem 
Mapftabe gejchehen (f. u.). 

Andererfeits kommt man nur auf 30 bis 40 Proc., wenn man fo 
verfährt, daß man das gefchleuderte ober mit Filterprefie behandelte Roh⸗ 
anthracen gleich mit Auflöfungsnaphta warm behandelt und dann bydraulifch 
preßt; daher ſcheint das oben ausführlicher befchriebene Verfahren rationeller 
zu fein. 

In einer der größten englifchen Fabriken wäſcht man erft mit roher 
solvent naphta (b. i. dem zweiten Deftillate der Leichtölblafe), dann noch ein- 
mal mit Betroleumäther und fol dadurch auf 56* bis 60 procentiges Anthracen 
fommen. 

Perkin!) zieht zum Wafchen Petrolenmäther von 70 bis 100° Siede- 
punkt vor, weil er weniger Anthracen löſe, und dabei doc; die Berunreinigungen 
genügend entferne. Steintohlennaphta Löft nicht jelten 7 bis 8 Broc. ihres 


1) Wagner⸗Fiſcher's Jahresber. 1879, S. 1068. 
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Gewichts Anthracen auf, welches dann nur fchmwierig zu gewinnen if. Das 
Carbazol wird jeboch von keinem der LTöfungsmittel dem Nohanthracen ent: 
zogen. Folgende Tabelle giebt die Löslichkeit des Anthracens und anderer 
hierher gehöriger Körper in Petroleumäther und Benzol: 


Betroleumäther Benzol 
Siedep. 70 bis 100° Siebep. 80 biß 100° 
Anthracen . ». » .» . 0,115 0,976 Broc. 
Phenanthreen . -. . . 3,206 21,4 „ 
Carbaol . . » . . 0,016 051 „ 
Dichloranthracen . . . 0,137 052 „ 
Antradinon . . . . 0,013 0,166 „ 


Auch Kreoſotöl wird zum Wafchen von Anthracen angewendet. Manche 
halten dies nicht für zwedmäßig, weil das Schweröl mehr Anthracen als Phen⸗ 
anthren 2c. auflöft; aber dies muß, jedenfalls bei richtigem Verfahren, unrichtig 
fein, da mehrere Fabriken das Kreofotöl mit großem Bortheil anmenden, und 
einige dies fogar für ein werthvolles Geheimniß Halten. Man kann mit 
Kreofotöl fehr gut AO proc. Anthracen auf folgendem Wege erhalten. Die 
erften Kruftalle, welche etwa 10 Proc. Anthracen halten mögen, werden mit 
einem Ueberſchuß von Sreofotöl bei einer Temperatur von 80° gemifcht. Nach 
Beendigung der Mifchung läßt man die Male auf 40° abkühlen und unter 
wirft die dann erhaltenen Kryftalle einer heißen Preſſung, wobei fie 40 proc. 
Anthracen ergeben, indem das heiße Kreofotöl viel mehr von den Verunreini⸗ 
gungen al8 vom Anthracen Löft. . Die lauwarmen Mutterlaugen läßt man auf 
25° abfühlen und erhält fo ein neues Quantum von ärmerem Anthracen, und 
bei völliger Abkühlung noch eine dritte Oualität davon. Das zweite Product 
wird in die Blaſe gebracht, in der man das Pregöl umbeftillirt (j. u.); das 
dritte Product wird mit frifchem 10 proc. Rohanthracen zufammen behandelt. 

In einer großen Theerbeftillation hatten wir Gelegenheit, dies Verfahren 
folgendermaßen ausgeführt zu jeher. 1200 Kg Theeranthracen (d. h. ſolches, 
welches direct aus Anthracenöl abgefchieden iſt) und 600kg Oelanthracen 
(d. h. durch Nedeftillation von Anthracenöl gewonnenes), beide kalt gepreßt, 
werben in einem Rührwert mit Dampfichlange mit 1000 kg naphtalinfreiem 
Kreofotöl (erſtes Achtel bei der Deftillation bes Theers) auf 800 C. erwärmt 
und dann unter Rühren auf 40 bis 35% je nach ber Jahreszeit abkühlen 
gelaffen. Aus dem Rührwerk läuft der Anthracenbrei direct auf offene Saug⸗ 
filter, welche auf einen geſchloſſenen, ſchmiedeeiſernen Keſſel montirt find, der 
mit Hülfe eines Körting’fchen Saugftrahlapparated evacuirt wird. Der 
Filterinhalt wird in Säde gepadt und Talt auf 80 Atm. gepreßt. Aus ber 
Prefle gelangen die Säde ſammt Inhalt in Waſſer von 50°, welches langſam 
auf 75° weiter erhigt wird. Ohne Aufenthalt werden fie dann wieder auf 
die Prefie zuriidgebracht und auf 200 Atm. gedrüdt, wobei man bie Brefle, 
wenn der Drud zurückgegangen ift, noch zwei⸗ bis dreimal anſetzt. Der Er⸗ 
folg, den man auf diefe Weife erzielt, ift der, daß das fonft ſtark methyl- 
haltige Delanthracen dad Methylanthracen faft vollftändig an das Löſungs⸗ 
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mittel abgiebt und überhaupt ein hochprocentiges Anthracen von mindeftend 
40 bis 45 Proc. Reingehalt refultixt. 

In einer anderen Fabrik verfährt man jest folgendermaßen. Das Roh- 
anthracen geht zuerft in eine Yilterprefle, dann in eine in einen Dampfmantel 
eingejchloffene hydrauliſche Preſſe. Nun wäſcht man es mit Kreojotöl in einer 
mit Dampfmantel verjehenen Pfanne, wobei ein fehr gut conftruirtes Ruhr⸗ 
wert die warme Flüuſſigkeit mit den Kryftallen jehr gut zuſammenrührt. Dann 
filteirt man mit Hilfe eined Vacuums, wobei diefelbe Luftmenge immer wieder 
eireulirt, ganz wie Zunge es fchon 1880 vorgefchlagen hatte (S. 445). ‘Das 
Anthracen ſoll jo auf 45 Proc. fommen. 

Insbeſondere behauptet man, daß das Kreoſotöl eine befonders Läftige Ber- 
unreinigung des Anthracens entferne, nämlih das Paraffin, welches im 
Gegenſatz zu dem gewöhnlichen Paraffin ziemlich Hoch ſchmilzt und ſowohl in 
Petroleumäther wie in Naphta fehr ſchwer löslich iſt. Schon wenig davon 
‚ genügt, um die in der Alizarinfabrifation folgenden Filtrationen erheblich zu 
ftören; es entzieht fich beinahe vollftändig der Einwirkung der Reagentien, 
mit denen das Anthracen und Anthrachinon behandelt werden, und da e8 dabei 
zum Schmelzen fommt, fo ift es für den Orydationsproceß ſehr im Wege. 
Man hat behauptet!), daß fich das Paraffin entfernen laffe, wern man das 
Rohanthracen in einem mit Dampfmantel verfehenen Gefäß in 1,2 Thle. 
eined zwifchen 220 und 330° fiedenden Schweröls, das vorher durd) Wafchen 
mit Natronlauge von Phenolen befreit ift, auflöfe. Man fest das Umrühren 
fort, bis die Maſſe erkaltet ift, was durd) Waflerfühlung befördert wird, und 
läßt den Brei durch eine Yilterprefie gehen. Das Anthracen kommt jo 
auf 28 bis 36 ober felbft 40 Proc. na) der Luck'ſchen Probe, ift aber oft 
nicht ganz frei von Paraffin. 

Wegen ihrer Feuergefährlichkeit follte die Reinigung des Anthracens durd) 
Naphta, ſowie die Wiedergewinnung der letteren in einiger Entfernung von 
anderen Yabrifgebäuden und in nicht zu großen Apparaten vorgenommen 
werden. 

Die Reinigung des Rohanthracens durch Wachen wird häufig nicht 
von dem Üheerdeftillateur, fondern von befonderen Anthracenraffineuren oder 
in den Alizarinfabrifen ausgeführt. Lebteres fcheint nicht gerade das Ratio⸗ 
nellfte, einmal, weil diefe ganze Operation weit mehr im Stile der Theer⸗ 
beftillateure , al8 in dem des Farbenfabrifanten ift, welcher leßtere dadurch bie 
Gefahr der Verunreinigung und des Feuers in feiner Fabrit auf fi) nimmt, 
die der erftere an fich auf fich nehmen muß; zweitens kann auch natürlich der 
Theerbeftillateur die Naphta billiger beritellen und beſſer wieder verwerthen, 
als der Yarbenfabrilant. 

Auf Reinigung des Rohanthracens find die folgenden Patente ent⸗ 
nommen worden: 

C. Eajpers?) ließ fich folgendes Verfahren zur Reinigung von Anthracen 


1) Fiſcher⸗Wagner's Jahresber. 1886, ©. 466. — °) Engl. Bat. vom 9. Mai 
1873. 
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patentiren. Das gut gepreßte Rohanthracen wird mit feinem eigenen Gewichte 
Paraffinöl bei 12 bis 15° vermengt, wobei Naphtalin, Phenol, Krefol ꝛc. in 
fung gehen. Der Bodenfa wird mehrmals mit Paraffinöl (ſtets bei oder 
unter 15°) und zuletst mit methylirtem Weingeift (methylated spirits, d. i. 
durch Holggeift denaturirter Spiritus) gewaſchen, gepreßt und bei 100% ges 
trodnet. Das Product fol dann 85 bis 90 Proc. bei 1909 fchmelzendes 
Anthracen enthalten. Man kann dies weiter reinigen durch Schmelzen und 
Erhigen auf 205°, wobei eine dunfelgrüne, kryſtalliniſche Maſſe mit 95 bis 
97 Proc. Anthracen entfteht, welche durch Sublimiren ganz reines Anthracen 
ergiebt (?). Enthält das Rohanthracen höher jchmelzende Körper, wie Pyren, 
Chryſen zc., jo wäſcht man mit Paraffindl bei ſolcher Temperatur, daß das 
Anthracen in Löſung geht, während Chryfen ꝛc. zuritdbleiben; bei der Abküh—⸗ 
lung der Haren Löſung auf 15° fcheidet ſich das Anthracen ab und wird, wie 
oben, weiter gereinigt. 

P. Curie!) behauptet, daß man eine größere Ausbente an Anthracen 
erhalten könne, wenn man den Theerölen vor der Deftillation Schwefel zujege. 
Dabei entwidele ſich reichlich Schwefelwaſſerſtoffgas. 

Remy & Erhart (D. RP. Nr. 38417) tragen 100 kg Rohanthracen 
in auf 100 bis 120° erwärmte 150 kg Delfäure ein und rühren bis zu faft 
vollftändiger Löfung um. Beim Erkalten fcheidet ſich das Anthracen mit 
relativ geringen Mengen von anderen Körpern ab und wird von der Oelſäure⸗ 
löſung duch Filtriren, Centrifugiren und Preſſen befreit. Das letzte ihm 
anhängende Del wird entweder durd) Berjeifung mit Alkali oder durch Extrac- 
tion mit Petroleum und dergleichen entfernt, worauf das gereinigte Anthracen 
als gelblich⸗ oder grünlichweißes Pulver zurückbleibt. 


Auf ein anderes Verfahren entnahm die Chemifche Fabriks-Actien- 
Geſellſchaft in Hamburg?) ein Patent, Während man nad) den bisherigen 
Verfahren das Rohanthracen höchſtens auf einen Gehalt von 40 bi 50 Proc. 
bringen konnte, gelingt es durch geeignete Löfungsmittel, die ſämmtlichen 
Begleiter des Anthracens, aud), was beſonders wichtig ift und bisher nicht 
erreicht werben konnte, das Carbazol, zu entfernen. Ein ſolches Löſungsmittel 
ift das Baſengemiſch aus Leichtem Steinkohlentheeröl, bei dem aud) ein gewifler 
Gehalt an Benzol nicht ſchädlich iſt. Man behandelt in einem mit Dampf- 
mantel und Rührwerk verfehenen Keſſel 1 THl. Rohanthracen mit 11/, bis 
2 Thln. Baſengemiſch. Nach dem Abkühlen der Löjung wird das auskryſtalli⸗ 
firte Anthracen durch Filtriren und Schleudern von der Mlutterlauge getrennt. 
Statt der Pyridinbafen eignen fich in gleicher Weife aud) die höher fiedenden 
Anilin« und Chinolinbafen, welche man zwedmäßig mit dem gleichen Bolumen 
Schwerbenzol (Solvent-Naphta) verdünnt. Ein Rohanthracen von 33 Proc. 
Reingehalt giebt bei der Behandlung mit Pyridinbafen ein ſolches von 80 Proc., 
mit einem Gemiſch von Anilin und Solvent-Naphta ein ſolches von 75 Proc. 


1) Engl. Pat.; Chem. News 31, 175. — )D. RB. Rr. 42058; Zeitichr. 
f. angew. Chem. 1888, ©. 60. 
Lunge-Köhler, Steintohlentbeer. 29 
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Ein neueres Derfahren der Farbenfabrifen, vorm. Friedr. Bayer 
& E&o.!) in Elberfeld (D. R⸗P. Nr. 68474) bafirt auf dem Umftand, daß 
die Begleiter des Rohanthracens Leicht löslich in flüſſiger, fchwefliger Säure 
find, während das Anthracen darin fehr ſchwer löslich ift. Uebergießt man 
3. B. ein Rohanthracen von 30 Proc. Gehalt an reinem Anthracen mit dem 
gleichen Gewicht flüffiger, fchwefliger Säure und filtrirt, jo geht faſt die Hälfte 
des angewandten Rohanthracens in Löſung. Der Filterrlidftand ergiebt nad) 
dem Berdunften der ſchwefligen Säure einen Reingehalt von etwa 50 Proc. 
Das Filtrat enthält nach dem Abtreiben ber fchwefligen Säure einen Rück⸗ 
ftand mit nur etwa 2 Proc. Anthracen. Noch günftiger wirkt ein größerer 
Ueberfchuß von ſchwefliger Säure, da in diefem Falle nicht mehr viel Anthracen 
in Löfung geht, dagegen ber Reingehalt des gewafchenen Broductes bedeutend 
fteigt, 3. B. bei Anwendung der vierfadhen Menge ſchwefliger Säure auf 70 
bis 80 Broc. 

Die technifche Ausführung des Verfahrens bietet wenig Schwierigkeiten. 
In einen fehmiedeeifernen, mit Rührwerk verfehenen Cylinder werden 600 kg 
Rohanthracen gebracht und nach gutem Verſchluß 2400 kg fchweflige Säure 
hinzugedrückt, wobei die Tuft aus dem Keſſel abgefaugt wird. Nach der Ein- 
wirkung wird die Reactionsmaffe durch ihren eigenen Drud (3 bi8 6 Atm.) in 
einen eifernen, mit Dampfmantel verfehenen Filtertfurm gebrüdt, wo bas 
gereinigte Anthracen zurückbleibt. Die Mutterlauge wird in einen Keſſel 
gejammelt, aus welchen: die fchweflige Säure abdeftillirt, durch Kühlichlangen 
geleitet und durch einen Compreffor wieder verflüffigt wird. (Das Verfahren 
befigt große Aehnlichkeit mit einem älteren Patent von W. Grillo und 
M. Schröder?) (D. R.P. Nr. 50360) zum Auslaugen von Fetten und 
Delen mittelft verflüffigten Schwefligfäuregafes). 

In ihrem neueiten Verfahren (D. R.-P. Nr. 78861) empfehlen diefelben 
Tarbenfabriten?) als Löfungsmittel für die Verunreinigungen des Roh—⸗ 
anthracens das Aceton. 560 kg Kohanthracen werden in einem gefchlofienen, 
mit Dampfmantel und Rührwerk verfehenen Cylinder mit 750 kg Aceton 
oder der gleichen Menge Acetondl oder eines höheren Homologen des Acetons, 
wie Methyläthylteton und dergleichen angerührt und während einer Stunde auf 
60° E. gehalten. Nach diefer Zeit läßt man erfalten, filtrirt das ausgefchiebene 
Anthracen ab und wäſcht e8 auf dem Filter mit 375 kg Aceton nah Das 
zum Auswaſchen benusgte Aceton wird fpäter zu einem neuen Reinigungs 
proceß verwendet, während basjenige aus der erften Mutterlauge durch Deftilla- 
tion wiedergewonnen wird. Das auf dem Filter zurlidbleibende Anthracen 
wird in üblicher Weife gepreßt und getrodnet. Bei Anwendung eine® 34: 
bi8 35 procentigen Rohanthracens wird auf diefe Weife mit größter Leichtig 
feit ein Anthracen von 82 Proc. Reingehalt gewonnen, während der nad) dem 
Abdeftilliven des Aceton aus der Mutterlauge verbleibende Rückſtand nur 
wenige Procente Anthracen enthält. 


1) Chem. Ind. 1898, ©. 283; Zeitſchr. f. ang. Chem. 1895, ©. 306. — 
2) Zeitſchr. f. ang. Chem. 1895, S. 91. 
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Für die Reinigung des Nohanthracend zum Zwecke der Alizarinfabrilation 
fommen heute faft nur die legtgenannten drei Berfahren in Betracht. 

Eine eigenthümliche Reinigungsmethode für Anthracen wurde längere 
Zeit in der englifchen Alizarinfabrit von Perkin angewendet und unter dem 
Siegel des tiefiten Geheimniſſes auch einer großen deutfchen Fabrik mitgetheilt. 
Das Geheimnig wurde noch Jahre lang feftgehalten, nachdem fich die Un⸗ 
zwedmäßigleit des Verfahrens herausgeftellt hatte und daſſelbe aufgegeben 
worden war. Man weiß jegt längft, worin es beſteht ). Das Anthracen 
wird mit ka uſtiſchem Kali und etwas Kalk gemifcht und aus (eifernen) Gas⸗ 
retorten deſtillirt. Auch wendet man fchmiedeeiferne Netorten von 1,3 m 
Durchmeifer und 2 m Länge an, geheizt durd) Canäle unter dem Boden und 
entlang den Seiten, und am Boden gegen die Stichflamme durch Chamotte- 
platten geſchützt. Dieſe find durch Kurze Knieröhren mit flachen Eifenkäften 
verbunden, in welchen fich das überdeſtillirende Anthracen ohne weitere Kühlung 
condenfirt. Die Dedel diefer Käften liegen loſe auf, fo daß bie gleichzeitig 
frei werdenden Safe fortgehen und felbft ohne Schaden euer fangen können. 
Aetznatron kann nicht gut angewendet werden, weil es zu ſchwer fchmilzt, und 
da Aetzkali wieder zu leicht fchmilzt, fügt man Kalk Hinzu. Man mahlt 
200 kg Anthracen mit 60 kg Montrealpottafhe und 12kg Kalk zufammen, 
wobei man oft einen ſtarken ammoniakaliſchen Geruch bemerkt (Montrealpott« 
afche, die fogenannte Steinafche, enthält viel Aetzkali), und deftillirt bei an- 
fangender Rothgluth. Wenn diefe Maſſe mit Waſſer verdünnt wird, erhält 
man eine grüne Löſung, welche grünlichhlaue Flocken von außerordentlich un⸗ 
angenehmem Geruche abfegt. Nach der Deftillation verbleibt in der Netorte 
eine poröfe Subftanz, welche an der Luft euer fängt und an ben kälteren 
Theilen ein Sublimat von Carbazol abfegt. In der That wurde das Carbazol 
von Gräbe und Glaſer gerade bei diefer Gelegenheit entdedt und fcheint 
fonft nicht leicht erhalten zu werden. Das Deftillat von Anthracen bildet fefte 
gelbe Stüde, welche etwa 40 Proc. Reinanthracen enthalten. Aus den Retorten- 
rüdftänden kann das Aetzkali durch Verdünnen und Kochen mit Kalk regenerirt 
werden. Die Deftilation mit Aetzkali fol das Chryſen zerftören; aber biefe 
Zerftörung fcheint fi) auch auf das Anthracen auszubehnen, wie aus folgenden 
Zahlen erfichtlic if. 600 kg 31 proc. Rohanihracen wurden mit 180 kg 
Aetzkali und 36 kg Kalk deftillirt; man erhielt darand 380 kg 44 proc. 
Anthracen, verlor alfo 171/, kg — 10 Proc. Rechnet man hierzu noch die 
bedeutende Menge Kohlen, welche zum Erhitzen der Retorten erforderlich find, 
und den bedeutenden Berfchleiß der Retorten felbft, jo fieht man, daß dieſe 
Keinigungsmethode die Koftfpieligfte der bisher angewendeten if. Das auf 
diefe Art gereinigte Anthracen ift jedoch der befte Ausgangspunkt zur Dar⸗ 
ftellung von chemifch reinem Anthracen; vergl. ©. 178 (Auerbad) a. a. O.). 

Namentlich fol das Bed Anthracen bei diefer Operation bedeutenden 
Berluft erleiden; da8 Theer-Anthracen aber nicht (?). 


1) Auerbad, Das Antbracen, 2. Aufl. S. 11; Wagner’s Jahresber. 1879, 
1069. 
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Perkin!) giebt an, daß bei dem Deftilliven über Kali nicht mehr 
Anthracen als bei der Deftillation an fich verloren gehe, wohl aber 40 bis 
50 Proc. der Verunreinigungen. Einmal werden alle phenolartigen Sub- 
ftanzen zurückgehalten?) und ebenfo in einer nicht flüchtigen Verbindung das 
Carbazol, von dem oft 10 bi8 12 Proc. im Rohanthracen vorlommen, fo daß 
das Deftillat mwejentlid) nur aus Anthracen und Phenanthren beſtehe. Yür 
die Aizarindarftellung mittelft des Dichlorauthracend fer die alkalische Reini⸗ 
gungsmethode unumgänglid; auch witrden dabei alle, namentlich anch die 
ſchlechten Pech⸗Anthracene, von gleich guter Beichaffenheit erhalten. Ein vor 
der Deitillation mit Naphta oder Petroleumäther gewaſchenes Anthracen giebt 
nad) der Deftillation bei neuem Wafchen wieder erhebliche Mengen von Ber- 
unreinigungen, vermuthlich Phenanthren, ab. 

Manche Alizarinfabriken wenden ein dem bejchriebenen etwas ähnliches 
Berfahren an, wobei das vorher durch Wafchen auf 50 Broc. gebrachte Anthracen 
mit Aetzkali (da8 man nicht durch Aetznatron erfegen kann) gefchmolzen 
(nicht deftillirt) wird. Auf diefem Wege wird das Carbazol ale Kalium 
verbindung entfernt und das Anthracen fommt auf 60 Proc. 

Durch Wafchen des mit Aetzkali geſchmolzenen oder deftillivten Anthracens 
mit Auflöfungsnaphta u. dergl. in der oben befchriebenen Weife kann man auf 
ein Anthracen von 70 Proc., oder, wie behauptet wird, fogar von 80 oder 
90 Proc. kommen; aber die Alizarinfabrifanten fcheinen die Koften dieſer Extra- 
reinigung nicht bezahlen zu wollen. 

Das möglichft gereinigte Anthracen muß, ehe es von dem Alizarin⸗ 
fabrifanten in Anthradjinon verwandelt werden kann, noch in paflender Weile 
mechanifch verarbeitet werden, was durch bloßes Mahlen nicht gefchehen kann, 
um es fein genug zu zertheilen und den Angriff des Drydationsmitteld zu er- 
feichtern. Yu diefem Zwecke wird es gewöhnlich ſublimirt und mit Wafler 
in höchft fein vertheilter Form niedergefchlagen. Die Sublimation gefchieht 
ftet8 mit Hilfe von Überhigtem Waſſerdampf, in einem Apparate, welcher 
durch die Fig. 137 und 138 verfinnlicht ift 3), oder aud) in einer tieferen, aber 
ähnlich eingerichteten Pfanne. Das Anthracen befindet ſich in einer flachen 
Pfanne C aus Keffelblech, welche von unten erhitt wird, fo daß das Anthracen 
zum Schmelzen fommt und eine Schicht von einigen Centimetern Tiefe an- 
nimmt. Dur die Flamme des Herdes A wird der in dem Rohre B zu 
geleitete Waflerdampf auf 220 bis 2409 erhigt und ftrömt durch das ab: 
geflachte, mit vielen Löchern verjehene Rohr B in das gejchmolzene Anthracen 
ein, welches er raſch zum Sublimiren bringt und durch das weite Abführunge- 
rohr Fin die gemauerte oder hölzerne Kammer D fortreißt. In biefer 
ſtrömt continuirlich ein dur, die Brauſe H in einen feinen Regen zertheilter 
Waflerftrahl nieder, wodurch der Dampf condenfirt und das fublimirte 
Anthracen plöglid) im Zuſtande der feinften Vertheilung niedergefchlagen wird. 

ı) Wagner's Sahresber. 1879, &. 1069. — *) Dies ift doch jehr fraglid! 
Belanntlih zerfallen das Phenoinatrium oder Phenolfalium beim Erhigen wieder 
theiweiſe in freies Phenol und Alkali. — *) Nach Wurst, Diet. de Chimie, Suppl. 
p. 9. 
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Das hierdurch) erzeugte partielle Vacuum trägt gewiß zur fchnelleren Subli« 
mation des Anthracens aus C bei. Nach dem Abtropfen Tann das jegt als 
weiße, feinblätterige Maſſe erfcheinende Anthracen noch feucht. zur Oxydation 
tommen, nachdem es zur Abſcheidung von etwa mit übergerifienen, gefchmols 
genen Theilen ein Sieb paffirt hat. Der Verluſt bei biefer Operation beträgt 
nur 2 5i8 3 Proc. Nach Wurk wird dadurd) die Stärke des Rohanthracens 
von 50 auf 62 bis 65 Proc. gebracht; aber dies ſcheint irrig; nah Auer⸗ 
bad (a. a. O. ©. 11) ift die Wirkung der Sublimation durchaus feine Rei⸗ 
nigung, fondern nur eine mechaniſche Vertheilung. Jedenfalls kann durch 


diefe Reinigung nicht mehr als der eben erwähnte Verluſt von 2 bis 3 Proc. 
überfchritten werden, und bie3 wird von allen von uns befragten Alizarin—⸗ 


Fig. 198. 


fabrifanten beftätigt. Zuweilen wird die Pfanne gar nicht von außen geheizt; 
dann muß aber der Dampf wenigftens auf 300° überhigt und in die Maſſe 
ſelbſt Hineingeblafen werden. Wenn man den in der Blaſe bleibenden Rud⸗ 
fand über freiem Feuer vorfichtig deftillirt, jo befommt man Carbazol, Phenyl» 
naphtylcarbazol, Pyren und befonders Chryfen. 

€. Berret (nad) Wurg 1. c.) ſchlägt vor, das Anthracen auf 250° zu 
exhigen und die mit Luft oder Kohlenfäure gemiſchten Dämpfe durch einen Ven⸗ 
tilator in Kammern zu treiben, wo fie trocken verdichtet werden. Ein ganz 
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ähnliches Verfahren giebt Schuller!) an. Dies fcheint nicht fo rationell, 
wie die nafle Verdichtung. 

Ehenfo wie für das Phenanthren fehlt es and) flir das Carbazol, das 
fi) bei der Sublimation des Rohanthracens in nicht unbeträchtlichen Mengen 
in Form von Carbazollalium ober «natrium gewinnen läßt, zur Zeit an einer 
paffenden Verwendung Die „Chemiſche Fabriks-Actiengeſellſchaft in 
Hamburg 2) (D. RP. Nr. 81237) ſchlägt vor, das fo erhaltene, rohe Salz 
in Stüde zu zerfchlagen und ohne Weiteres in einem Scmelzapparat unter 
langfamer Steigerung der Temperatur bi8 zur heilen Rothgluth zu erhigen, 
wobei e8 unter Abſcheidung von Kohle in Cyankalium verwandelt wird, wäh. 
rend geringe Mengen von Carbazol, Ammoniat und brennbaren Gafen ente 
weichen. Noch beilere Ausbeuten erhält man durd) Zufag eines Ylußmittels, 
wie Pottafche, Soda ꝛc. zur Schmelze. Man kann auch auf Ferrocyankalium 
arbeiten, wenn man in üblicher Weife der Schmelze einen Zuſchlag von 
Eijen giebt. 

Die vom Rohanthracen in den Preffen ablaufenden Dele 
werden zuweilen dem Kreofotdl zum Imprägniren beigegeben;; zuweilen verkauft 
man fie ald Schmieröl zu einem höheren Preije; häufig verwendet man fie 
zum Weichmachen des Pechs (S. 356, 362), Am rationellften unterwirft 
man fie einer befonderen Deftillation in Blaſen von der Geftalt der Theer- 
blajen, um noch mehr Anthracen daraus zu gewinnen, welches wohl jedenfall 
ſchon in dem Dele fertig gebildet war, aber durch deſſen flüffige Beftandtheile 
anfgelöft erhalten bleibt, und daher nur durd; eine neue Fractionirung (gewiß 
auch nur zum Theil) erhalten werden kann. Anderwärts läßt mai die Dele 
nur einige Monate lang ruhig ftehen, um den darin ſich bildenden Abſatz zu 
fammeln. E. F. R Lucas?) will da8 zwifchen 260 und 360° übergehende 
Theeröl (jedenfalls nachdem e8 von dem ſich ausfcheidenden Anthracen getrennt 
ift) durch rothglühende, mit Ziegeln gefüllte Röhren leiten und das dabei 
gebildete dunkle Del deftilliren ; das bei 360° übergehende Del fei Rohanthracen. 
Faſt genau daflelbe Verfahren wurde von Hardman und Wiſchin nod) ein- 
mal patentirt4); zur gegenwärtigen Zeit haben alle ſolche Verfahren wenig 
Ausficht auf Erfolg. 

A. M. Graham) beichreibt folgende Methode als die nad) feiner Erfah: 
rung im Großen vortheilhaftefte für Verwendung der vom Anthracen abfiltrirten 
Dele, welche fich oft in großen Mengen anhäufen, weil das aus ihnen weiter 
zu gewinnende Anthracen gewöhnlich zu unrein iſt. Die fractionirte Deſtilla⸗ 
tion, wobei man das bei 300 bi8 360° Webergehende von Neuen al8 Anthra⸗ 
cenöl auffängt, fer unangenehm und koſtſpielig. Er zieht es daher vor, das 
Del in Mengen von 1500 Gall. (— etwa 7 Tonnen) in einer gewöhnlichen, 
_ aber volllommen reinen, theer⸗ und pechfreien Theerblafe zur deftilliren, bis 

beim Erkalten des Deftillates Anthracen anfängt auszukryſtalliſtren. Sept 


1) Ber. d. deutſch. chem. Gel. 1870, ©. 548. — *) Chem. Ind. 1895, ©. 381. 
— ?) Engl. Pat. v. 24. San. 1874. — Engl. Pat. Nr. 4517, v. 7. Rov. 1878; 
Wagner's Yahresber. 1879, S. 1060. — °) Chem. News 33, 99, 168. 
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hält man mit dem Deftilliven ein, wartet genügende Zeit zur Abkühlung und 
läßt den Rückſtand in einen Behälter auslaufen und völlig abkühlen, wobei 
eine große Menge Anthracen auskryſtalliſirt. Gewöhnlich wird das Del fchon 
auf diefem Wege hinzeichend erfchöpft; wenn man aber will, fo kann man die 
Preßöle noch ein» oder zweimal in berfelben Weife behandeln. Das aus: 
kryſtalliſirende Rohanthracen enthält nad) dem Filtriren und Preſſen 17 Proc. 
Reinanthracen und kann durch Waſchen unſchwer auf 36 Proc. gebracht 
werden. | 

Watjon Smith!) konnte aus dem abgepreßten Dele, nad) warmer Bes 
handlung mit ein wenig concentrirter Schwefelfäure und Natronlauge, noch 
eine große Menge Anthracen durch wiederholte ‘Deftillationen erhalten. Das 
legte Del fiebete von 260 bis 290°; die Yraction von 260 bis 280° hielt 
fid) ganz farblos bei längerem Stehen, zeigte einen angenehmen, an Heu 
erinnernden Geruch und ein fpecififches Gewicht von 1,04. Das Del ift leicht 
miſchbar mit Paraffinöl oder thieriichen Delen und löſt ziemlich viel Talg auf. 
Schon für ſich felbft ift e8 ein gutes Schmiermittel. Auch aus gewöhnlichen, 
zum Sreojotiren verkauften Schweröl konnte er noch 0,28 bis 0,45 Proc. 
Kohanthracen (von nicht beftimmtem Gehalte) ifoliren; ja Spuren befielben 
fanden ſich fchon in dem „Leichtöl“ (der nach dem Aufhören des Rohbenzols 
fommenden Fraction). 

Tr. Boleg?) fchlägt eine theilweife Verarbeitung des Anthracenöls durch 
Druddeftillation bei einem Weberbrud von 4 bis 5 Atm. vor. Man foll 
dabei ein ſchön hellgelbes und mild riechendes Del erhalten, das weit befler 
und vieljeitiger anwendbar ift, als das gewöhnliche Anthracenöl. Ebenſo kann 
man dabei auf eine Mehrauebeute an Anthracen, ſowie auf die Gewinnung 
von Chryſen und Poren arbeiten. Bei Anwendung eines höheren Drudes 
(10 bis 12 Atm.) fol man aus Anthracendl noch etwa 6 bis 8 Proc. benzol- 
haltiges Leichtöl erzielen können, was ſich natürlich angefichtS der gegenwärtigen 
Benzolpreife nicht rentirt. Die dabei entfallenden Rüdftände, theild weiche, 
theil8 härtere, ſtark glänzende Peche follen fich fehr gut zur Herftellung von 
Eiſenlacken, Schiffspech u. dergl. verwenden laffen. 

Der Apparat, defien er fic dabei bebient, ift folgender. Der Deftilla- 
tionstefjel A (fiehe Fig. 139 a. f. S.) kann von verfchiedener Größe, Form, Con⸗ 
firuction und Montirung fein. Je nad) der herrſchenden Temperatur und 
dem nöthigen Drud wählt nıan denfelben aus Guß⸗ oder Schmiebeeifen, mit 
Doppelwandung für Dampfheizung, oder direct in freien euer figend. Im 
der Skizze ift die vortheilgaftefte Conftruction gegeben, weldye Th. und X. Fre⸗ 
derfing?) für Erhigung mit überhigtem Dampf patentirt worden if. B ıfl 
ein felbfithätiges Uebergangsventil, das beliebig auf denjenigen Druck ein- 
geftellt werden kann, bei welchem die Deftillation ftattfinden joll und welches 
daher nur bei biefem Drud die Dämpfe nach den Condenfatoren entweichen 
läßt. O ift ein Vorkühler mit Waflerbraufe, welcher den Zweck hat, bie aus 


1) Privatmittheilung. — *) Chem. Revue über die Fett⸗ und Harzinduftrie 
1898, ©. 9 und 4. — °) D. RB. Nr. 68815. 
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dem Apparat entweichenden Dämpfe ſchneller abzukuhlen und Entzundungs ⸗ 
oder" Erploſionsgefahren möglichſt zu vermeiden. D ift ber Condenfator und 
E eine Kanne mit Ablaufvorrichtung fir das ausgeſchiedene Waller nad} Art 
der Slorentiner Flaſchen. 

Die weitere Ausrüftung der Apparatur ift folgende: Keſſel A befigt ben 
Fülftugen a und das Ablaufrohr d und die in die Keſſelwand mit eingegoffene 
Dampfſchlange cd für indirecten, je nad) Bedurfniß gewöhnlichen oder über- 
higten Dampf. Auf feinem Boden angebracht ift die perforirte Dampfichlange e 
für directen, gewöhnlichen oder itberhigten Dampf und außerdem befigt er im 
Inneren noch die Dampffhlange 9i für indirecten Dampf; f ift das Ther- 
mometer, das in befonderen Fällen durch ein Pyrometer erfegt wird. % und l 


ei. on 


bezeichnet die beliebig regulirbare Zuleitung des Kuhlwaſſers in die Eondens 
fatoren, m diejenige fir die Braufe des Vorkuhlers, n ben Ablauf des Kühl 
waſſers, o und p die Ableitung der nicht condenfirten Gafe, q den Ablauf der 
leichteren, im Condenſator continuirlid fractionirten Deftillate, s ben der 
ſchwereren Hauptdeftillate und endlich r den Ablauf des abgejchiedenen Waflers. 

Der Keſſel wird am Beften nur biß zu */, feines Fullraumes mit dem zu 
deſtillitenden Material angefüllt, geſchloſſen, und das Uebergangöventil B auf 
dem gewünfchten Drud eingeftellt. Dann beginnt man fofort mit dem Erhitzen 
durch die Schlangen cd und gi,.indem man je nad) der erforderlichen Tem- 
peratur nur eine derſelben, oder heibe in Gebrauch nimmt. Zweckmäßig ver- 
wendet man zu Anfang der Arbeit nur gewöhnlichen Dampf von 5 bis 6 Atm. 
Spannung und itberhigt dieſen erft nad) und nad) auf die erwunſchte Tem- 
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peratur. Will man gleichzeitig directen Dampf durch die Schlange e eintreten 
laſſen, jo. muß berjelbe die gleiche Temperatur befigen, wie der Keflelinhalt, 
weshalb man ihn zweckmäßig ans dem gleichen Ueberhiter, welcher die indirecten 
Schlangen bedient, entnimmt. Von Wichtigkeit ift dabei, daß man nicht früher 
directen Dampf in ben Apparat eintreten läßt, als bis der Keſſel ruhig im 
Gange ift. 

Bei forgfältiger Einhaltung diefer Einzelheiten joll man verhältnigmäßig 
raſch und unſchwer mit dem Apparat in Gang kommen und mit demielben, da 
das Drudventil eine Erplofionsgefahr ausſchließt, ebenjo leicht und verläffig 
wie mit jedem anderen Deſtillirapparate arbeiten können. Boleg hat feine 
Arbeiten, deren Reſultate doch wohl noch der Beftätigung bedürfen, auch auf 
andere Theerbeftillate ausgedehnt und kommen wir bei deren Beipredjung auf 
diefelben zurüd. 

Nach einem Patente von H. Günther (D.R.-P.Nr. 9566 vom 28. Dctbr. 
1879 und Nr. 11930 vom 8. Mai 1880) eignet fid) das vom Anthracen 
abgepreßte Del fehr gut zur Herftellung von ſchwarzen Buhdrudfarben. 
Man fol es mit 10 Proc. Kupferchlorid kochen, wodurch es eine ſchwarzbraune 
Farbe annimmt. Der Firniß fest fi zujammen aus 40 Thin. Pech oder 
Afphalt, 28 Thin. rectificirtem Zerpentinöl, 2 Thln. Anilinvioleit und 24 Thln. 
Schwerðl⸗Rückſtand. 

Seit einer Reihe von Jahren wird (zuerſt von Avenarius) ein con⸗ 
fervirendes Anftrichmittel für Holz unter dem Namen Carbolineum in 
den Handel gebracht, das wejentlich aus Anthracendl befteht. Zur Verbeflerung 
diefes Mittel8 behandelt Ric. Avenarius (D. R.⸗P. Nr. 46021) die 
hierfür beftimmten, leicht erwärmten Dele unter ftarfem Rühren mit Chlor. 
Durch diefe Behandlung foll die Viscoſität und der Entflammungspunkt 
erhöht, das fpecififche Gewicht vergrößert und der dem Rohcarbolineum an⸗ 
haftende, unangenehme Geruch befeitigt werden (?). ine vergleichende Unter⸗ 
ſuchung der verfchtedenen, im Handel befindlichen Marken von Carbolineum 
gegenüber dem Carbolineum D. R. P. Nr. 46021 hat F. Filfinger?) auf 
geführt. 

Graf und Co. (D. RP. Nr. 63318) empfehlen die Behandlung von 
Holz» und Steintohlentheerölen mit ozonifirtem Sauerftoff, bezw. ozonifirter 
Luft, um diefelben für den Anſtrich oder die Imprägnirung von Holz geeigneter 
zu machen. 


Statiſtiſches. 


Das Ausbringen von Anthracen differirt ſowohl nach der Beſchaffenheit 
des Theers, als auch nach der auf ſeine Gewinnung verwendeten Sorgfalt. 
Schottiſcher Theer giebt wenig, zuweilen gar kein Anthracen; deutſche und 
holländische Fabriken erhalten 0,3, 0,35 oder höchſtens 0,45 Proc. vom Theer 
an Anthracen (Luck's Probe); in England aber erhält man weit mehr, nämlich 
aus Provinz⸗Theer im Durdjfchnitt 0,5, aus Londoner Theer 0,8 bis 0,9 Proc. 


ı) Ehem.sätg. 1891, ©. 544. 
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vom Theer. Aus einer freundlichen Mittheilung von Herrn Leahy erhellt, 
dag man zu Sittingbourne (Kent) im Durchſchnitt von 18 Monaten 0,676 Proc. 
des Theers an Keinanthracen erhalten hatte. 

H. Elliot!) giebt da8 Ausbringen von Anthracen aus Waſſergastheer 
auf 2,63 Proc. an. 

Mean vergleiche auch die Angaben im 5. Cap., ©. 385 u. ff. 

W. H. Perkin? fchlägt die jährliche Erzeugung von Anthracen in Eng- 
land auf etwa 6000 Tonnen von 30 Proc. oder beinahe 2000 Tonnen Rein⸗ 
antbracen an. Dies iſt weit mehr als die Alizarinfabrilation gegenwärtig 
verbraucht, und es fcheint daher hoffnungslos, noch mehr Anthracen durch 
Deftillation von Pech (S. 423) oder durch Ueberhigung von Petroleumrüd- 
ftänden und dergl. (S. 129) oder durd) Deftillation von Harz mit Allalien 
(Patent von R. Irvine, E P. Nr. 4276, 1882) gewinnen zu wollen. 

Nach glaubwitrdigen Angaben kann man annehmen, daß in Deutjchland 
im Jahre 1880 circa 1400 Tonnen Reinanthracen von den Alizarinfabri- 
fanten verbraucht wurden. Hiervon lieferten die deutfchen Theerdeftillationen 
ungefähr 200 Tonnen; ber Reit kam wejentlih aus England. Inzwiſchen 
bat fich der Verbrauch an Anthracen, namentlich durch Entdedung neuer Farb⸗ 
ftoffe daraus, nicht unmwejentlich gehoben, aber damit hat auch die Production, 
beſonders in Deutfchland durch Verarbeitung des Koksofentheerd, Stand ger 
halten, doch wird der Markt nach wie vor durch die englische Einfuhr beherricht. 

Im Handel erjcheint das Anthracen in zwei Qualitäten; eine hochpro- 
centige A.» Qualität, mit ungefähr 40 bis 45 Proc. Neingehalt und eine 
B.»Dualität, mit etwa 25 bis 30 Proc. Reingehalt. Nach einer englifchen 
Duelle?) nennt man A.Anthracen folches, welches hauptſächlich aus Newcaftler 
Kohlen erhalten worden ift und daher weniger Paraffin und andere, fchwer 
entfernbare Verunreinigungen enthält, al8 das B.-Anthracen aus der Kohle von 
Lancafhire und Vorkihire und anderen Diftricten, wo viel Canneltohlen mit 
vergaft werden. Die englische Verkaufseinheit bildet da8 „Unit“, das ift 
1/00 Sentner = 508 g Reinanthracen. 

Die Preisichwantungen des Anthracens find enorm gewejen. Berlin t) 
bezahlte für das engliihe Pfund (453g) 1870/71 11/, Sh., 1872 1/, bie 
5 Sh., fogar 51/, Sh.; 1881 war der Preis etwa 3 Sh., 1886 aber nur 
9 d.; im Juli 1887 wieder 1 Sh. 3d. Gegenwärtig (Auguft 1899) wird 
auf dem Londoner Marte das Unit (A.Qualität, 30 proc.) mit 4 d. gehanbelt. 


Eigenfhaften und Analyfe des Anthracens. 


Die Eigenfchaften des reinen Anthracens |. S. 178. 

Das Rohanthracen ift, wenn nicht fublimirt, was gewöhnlich erft im den 
Barbenfabrifen gefchieht, eine braungritne zerreibliche Maſſe, welche immer noch 
die meiften auf ©. 460 angeführten Stoffe enthält. 


!) Amer. Chem. Journ. 6, 248 (1884). — *°) Journ. Soc. Chem. Ind. 
1885, p. 438. — °) Chem. Trade Review 1887, p. 300. — *). Wagner’3 Yahresber. 
1879, &. 1068. 
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Zeidler!). hat bei einer ausgedehnten Unterſuchung des Rohanthracens 
folgende Körper gefunden: 


I. Unlöslich in Effigäther. Anthracen, Chryſen und andere noch nicht unters 
ſuchte Körper. 


II. Löslich in Effigäther. 


A. Loslich in Falten 40 procentigem Weingeift: 
1) Unlösli in Schwefellohlenftoff: Carbazol. 
2) Löslich in Schwefelfohlenftoff: Phenantbren, Fluoren, ein bei 
92,50 fchmelzender Kohlenwaflerftoff. 
B. Lösfich in mäßig warmem Benzol: Synanthren, Kohlenwaflerftoffe 
vom Schmelzpuntt 97° und 104°. 


C. Löslich in heißem Benzol: Anthracen, Pfeudophenanthren. 
D. Unloslich in heißem Benzol: Carbazol. 


Methylanthracen wird nicht von Zeidler erwähnt, obwohl es in mandjen 
Rohanthracenen in Menge vorkommt. 


Die verjchiedenen Kohlenwaſſerſtoffe des Nohanthracens geben meift 
charakteriſtiſche Pikrinfünreverbindungen, Watfon Smith?) Hat auch ihre 
Reactionen mit gefchmolzenem Antimons und Wismuthchlorid als Erkennungs⸗ 
reactionen vorgefchlagen. Das Nähere intereffirt den Theerdeftillateur weniger 
als den Alizarinfabrifanten. 

Immerhin mag eine von ©. Schulz?) aufgeftellte Tabelle (a. f. ©.) über 
einige Eigenjchaften der wichtigften Beftandtheile des Rohanthracens hier Plat 
finden. 

Dei dem hohen Werthe des Anthracens und bei dem außerordenilich 
wechjelnden Gehalte des Rohproductes an Reinanthracen ift es felbftverftänd- 
ih von großer Wichtigkeit, brauchbare Methoden für deffen Beftimmung zu 
haben. rüber begnügte man fi mit Auswaſchungsmethoden, welche jedoch 
ihrem Zwecke fo unvolllommen entfpradhen, daß fte faft allgemein durch die, 
freifich bedeutend umftändlichere, Luck' ſche Methode (f. u.) verdrängt worden 
find. Immerhin müſſen aud) die älteren Methoden bier noch befchrieben 
werden, obgleich) fie heute thatſächlich nur noch Hiftorifchen Werth haben. 

Die Auswafchungsmethoden verfolgen ſämmtlich den Zweck, durch geeig- 
nete Löfungsmittel die fremden BeftandtHeile zu entfernen und reines Anthracen 
zurückzulaſſen. Es liegt auf der Hand, daß dieſes nicht mit irgend welcher 
Genauigkeit gefchehen kann; einerfeitS find die Verunreinigungen nie ganz 
löslich in den angemwendeien Mitteln, zumeilen ſogar noch fchwerer löslich als 
das Anthracen ſelbſt; andererfeits Löfen fich bei grünblicher Behandlung aud) 
merflihe Mengen von Anthrocen mit auf. Verſchiedene Löſungsmittel geben 
ſchon aus diefem Grunde ganz abweichende Refultate; aber wenn auch bavon 
nicht die Rede ift, daß man durch biefe Methoden wirklich den Gehalt an Kein» 


1) Ann.d. Chem. 191, 285. — *) Chem. News 40, 26. — ?) Schultz, Chemie 
des Steintohlentheerd, Braunſchweig 1886, I. Bd., ©. 208. 
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Loslichteit in J J 
Formel Same Eier heißem Wltohol, — WB mit 
aun pun Benzol ıc. es Pitrat hromſaure 
Acenaphten........ . CH 99 280° leicht 123° Rapbtaljäure 
Sluoren . 2.2.20. “eo... CuHn 113° 295° ” 82° Diphenylenteton 
Perantgren Para IT) GH, 100° 340 M 148° Bhenanthrendinon u. Diphenfäure 
iii N | 28 | Be jgwer 182 _ _ 
Unthraen .. 2... .... OuHi 213° 360° 2 170° Antsradinon, gegen CrO, beftändig 
Werdin . 2. ........ GuHsN | 107° über 3000|  teldt _ _ _ 
—— * 2238566 183° 
feudophenanihten . . 0... C.Hn | 118 3 3 147° 170%) 
VIE ne CHis 149 » » 217° 
dylanthracen . 22202. CH 200° » ſchiwer — u. Chinon 
Chryſen.. * CH 250° Ps Pr 168° " 
racryjen (Biren Dornen: 320° n » — — 
henylnaphtylcarbazol (Ehryfogen?) 330° * 3 — C,sH,0,, Cie H. NO, u. Phtalfäure 
j 


Ueber das Berhalten einiger diefer Beſtandtheile zu Alkohol und_Toluol giebt nachſtehende, Tabelle nad; Becdi !) Aufſchluß: 

















100 Thle. Tolulol löfen 100 The, abſoluter Allohol ldſen 
Formel ” 
| in der Kälte bei 100? in der Kälte beim Siedepunlte des Allohol 
Raphtalin . .. - . . |CH, |bei 18,5 = s1 Thle. in bei 15° — 5,29 Thle. in allen Berhäftniffen 
Anihraen ©. 2... |CuHu|» 166° = n » 16° = 0076 „ 0,83 Thle. 
Bhenantsren . . . . . |CuHiol rn 16,5° = ” in P =262 „ 10,08 „ 
du 2.2.2222 ICH], 18° = 165 ) 3 =137 , 308 „ 
wien...2.2... |CH.|, 18 = 0% 5 5,39 Thle. 210 = 0,097 07, 


%) Ber. d. deutſch. chem. Gel. 12, 1976. 
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anthracen erfahren könnte, fo ergiebt doch jede Methode für ſich ziemlich unter 
einander übereinftimmende Refultate, freilich nur unter der Vorausjegung, daß 
abfolut diejelben Berfuchsbedingungen eingehalten werden, über welche der 
Käufer und Verkäufer fid) mit einander verftändigen müflen. In dem Kauf- 
contracte muß nicht nur die Art des Löfungsmitteld (3. B. Schwefelfohlenftoff 
oder Alkohol), die Menge deſſelben und bei Alkohol das fpecififche Gewicht 
ftipulirt fein, jondern die Art uud Weife der Manipulation muß and) genau 
befchrieben werden. Wenn e8 ſich z. B. um ein öliges Product Handelt, fo wird 
man einen höheren Werth finden, wenn die Probe vor: der Analyfe ausgepreßt 
wird, weil das nicht ausgepreßte Del die Auflöfungsfähigleit des anzuwendenden 
Mittels fir Anthracen erhöht. 

Bon Wichtigkeit fir eine zuverläffige Beitimmung des Reingehalts eines 
Rohanthracens ift vor Allem die Art und Weile, wie das Durcjichnittsmufter, 
3. B. von einer Sendung, gezogen wird. Dies gejchieht heute wohl ganz 
allgemein nad) folgendem Berfahren. Die das Anthracen enthaltenden Yäfler, 
und nur in ſolchen kommt dafielbe zum Berfandt, werden der Reihe nad) neben 
einander gelegt und jedes Faß an beiden Böden mit einem etwa 11/, zÖlligen 
Bohrer angebohrt. Zur Entnahme der Probe aus den fo vorbereiteten Fäflern 
dient ein, der Länge nach aufgefchlitsttes Stahlrohr mit Handgriff und ger 
Tchärfter Kante von etwa 50 bi8 60cm Länge, welches auf beiden Seiten des 
Tafles durch die gebohrten Deffnungen bis etwa zur Mitte deffelben eingedreht 
wird. Man erhält auf diefe Weife je einen Kern, der durch den ganzen 
Inhalt des Fafles hindurchreicht. Die einzelnen Stichproben werden zufammen- 
gerieben und mehrmals durch ein Sieb gefchlagen (bei öligen Proben durch 
gelinden Druck mit einem Piſtill hindurchgetrieben) und aus der fo vorberei- 
teten Maſſe die Gegenmufter gezogen. Vielfach wird auf gleiche Weife die 
Probe aud) noch quer durch die einzelnen Fäſſer gezogen. 

Volgendes find die einzelnen in ber Praris angewendeten Analyjen- 
methoden: 

1. Alkoholprobe (englifche). Bon dem im Mörfer gut zerriebenen 
Muſter werden 50 g abgewogen und mit 150 g Alkohol von der im Contract 
ftipulirten Stärke (gewöhnli 0,825 fpecif. Gew.) gut umgerührt; das 
Becherglas wird mit einem Uhrglaſe bededt, allmälig bis zum Sieden erhigt 
und dann durch Einftellen in Waffer von 15,50 abgekühlt. Nach einer Stunde 
wird die Flüſſigkeit durch ein Filter decantirt und das Ungelöfte allmälig mit 
Altohol von derjelben Stärke wie vorher und bei einer Temperatur von 15,5° 
ausgewaſchen, bis Filtrat und Wafchflüffigfeit zufammen 400 com betragen. 
Wenn am Boden des Becherglajes fich deutlich wahrnehmbarer Sand befindet, 
fo hält man diefen zurück; das Uebrige wird in ein Wiegeglas gebracht, bei 
100° im Waſſerbade getrodnet und gewogen. Sein Gewicht, mit 5 multi 
plicirt, wird als Procentigkeit des Anthracens angenommen. 

Nah Auerbad (a. a. O., ©. 11) erhigt man 20g Anthracen mit 
100 cem Alkohol von 98% und wäjcht, bi8 das Volumen 300 ccm beträgt. 

‚Um das fogenannte Reinanthracen biefer Probe auf fremde unlögliche 
Körper zu prüfen, werden zuweilen 5 g mit fo viel Alkohol gekocht, bis alles 
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Anthracen gelöft iſt, und die Fluſſigkeit ſiedend Heiß abfiltrirt. Der Rückſtand 
wird mit ſiedendem Alkohol ausgewaſchen und ber in dieſer Fluüſſigkeit unldse 
fiche Theil, welcher, wenn er mehr als 1 Proc. beträgt, als verfälichender Zuſatz 
zu betrachten ift, von dem vorher erhaltenen Procentfag abgezogen. 

ebenfalls wird der Schmelzpunkt des fogenannten Reinanthracens unter» 
ſucht. Hierzu wird dafjelbe in England in ein fein ausgezogenes Glasröhrchen 
gebracht, in welchem es eine Yänge von ungeführ 25 mm einnimmt; diefes wird 
durch ein Stückchen Gummifchlaudh an ein gutes Thermometer befeftigt und 
mit diefem in ein Paraffinbad eingefentt, welches langſam erhigt wird. „ Der 
Punkt, bei welchem der erfte Tropfen herabrinnt, wird als Schmelzpunkt ge 
nommen. Nac, vollftändiger Verfläffigung wird bie Lampe entfernt und bie 
Temperatur beobachtet, bei welcher wieder Erftarrung eintritt; das Mittel 
zwifchen biefem und dem vorhin gefundenen Punkte wird als mittlerer 
Schmelzpunkt bezeichnet und follte nicht unter 190° fein. 

Zuweilen wird folgendes Verfahren eingefchlagen. Dan nimmt 1900 C. 
(oder eine andere Temperatur) ald Normalſchmelzpunkt an und beftunmt nun, 
wie viel Subftanz von diefem Schmelzpunftte mit einer unbeftimmten Menge 
Alkohol, ſtets von dem gleichen fpecififchen Gewichte (meift 0,825) erhalten 
wird. Mean behandelt eine Probe, wie oben angegeben, und beftimmt den 
Schmelzpunkt. Wenn biefer 190° ift, fo ift alles in Ordnung; wenn barüber, 
fo macht man eine neue Probe mit weniger Alkohol, wenn darımter mit mehr 
Altohol. Wenn 3. B. Probe Nr. 1 mit 150 ccm Alkohol gekocht und auf 
400 ccm gewajchen worden ift und dann 40 Proc. vom Schmelzpunkt 195° 
gegeben hat, fo kocht man Probe Nr. 2 mit nur 100 ccm Alkohol und wäſcht 
auf 300 ccm; dies giebt mehr, 3. B. 49 Proc. vom niedrigeren Schmelzpuntte, 
etwa 188%. Man findet dann die bei 190° fehmelzende Dienge durch die 
Proportion : 

195 — 188 : 49 — 40 = 195 — 190 : x, 
wo x ben zu ber niedrigen Procentigkeit zu abdirenden Betrag bedeutet. Beim 
Ausrechnen ergiebt ſich: 
= 9x8 — 64 
7 rs 
alſo enthält da8 Mufter 40 + 6,4 — 46,4 bei 190° ſchmelzende Subftanz. 

Die Altoholmethobe ift fchon principiell ungenau, denn der Alkohol Löft 
ftetS etwas Anthracen, während er das Chryfen nicht entfernt. Dieſe beiden 
entgegengefesten Fehler können ſich zufällig einmal compenfiren, meift jebod) 
gewiß nicht, und deshalb kann diefe Methode keinesfalls als irgend genau be 
zeichnet werden. 


2. Schwefeltohlenftoffmethode. In England werden 10 des gut 
gemischten Muſters in einer Flafche mit Glasſtopfen mit 30 ccm Schwefel 
kohlenſtoff geſchüttelt und eine Stunde bei 15,50 ftehen gelafien. Dan bringt 
das Ungelöfte auf ein Filter, wäſcht die Flafche mit 30 com Schwefelkohlenftoff 
nad), läßt aber etwelchen Sand zurück. Nach dem Durchlaufen der Tlüffigkeit 
wird das Filter fanft, aber fchnell, mit den Fingern und dann zwifchen Löſch⸗ 

ı 
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papier in einer ſtarken Preſſe ausgepreßt. Das Unlösliche wird auf em Uhr⸗ 
glas gebracht, eine Stunde bei 100° getrocknet und gewogen; fein Gewicht mit 
10 multiplicirt giebt die Grädigfeit an. Der „mittlere Schmelzpuntt der 
Subftanz follte 212 bi8 2149 nicht Üüberfteigen. 

Dehaynin erhist 20 g Anthracen mit 40 com Schwefellohlenftoff 
20 Minuten unter fortwährendem Schütteln, läßt auf 15° abkühlen, filtrirt 
durch ein gewogenes Filter und wäſcht mit fo viel Schmefelfohlenftoff aus, daß 
das Ganze 100 ccm beträgt. Der Rüdftand wird getrodnet, gewogen und 
al8 reine Anthracen angenommen. 

Perkin reibt 50g Anthracen mit 10 Maßunzen (= 280 com) Betroleums 
äther vom fpecif. Gew. 0,740.ar, colirt durch Leinwand und wäſcht das Gefäß 
und den Nüdftand mit weiteren 20 Unzen (— 560 ccm) aus. Das Filter 
wird erft mit der Hand, dann in einem Schraubftod ausgepreßt. ‘Der Rück⸗ 
ftand wird gepulvert, in eine etwa 6 bis 7 Unzen (168 bis 196 ccm) fafjende 
Flaſche gebradht und 2 bis 3 Minuten mit 5 Unzen (= 140 ccm) Schwefel⸗ 
kohlenſtoff ſtark gejchüttelt. Hierauf bringt man ihn auf ein gewogenes Filter 
preßt zwifchen Filtrirpapier, trodnet und wägt das Reinanthracen. Diejes 
ſoll einen „mittleren® Schmelzpunkt von nicht unter 200° und nicht fiber 
212° zeigen. , 

Die Methode mit Scwefeltohlenftoff oder mit diefem und Petroleum 
äther hat fich lange im Gebrauch erhalten, obwohl fie vielleicht noch weniger 
brauchbar als die mit Alkohol if. Chryfen Löft fi nur höchſt wenig in 
Schmefelfohlenftoff und man kann daher bei diefem Berfahren ein Product 
erhalten, welches den richtigen Schmelzpunkt zeigt und doc) fein Anthracen ift. 
Außerdem löft der Schwefellohlenftoff 2 Proc. Anthracen, und e8 werben in 
Folge feiner fchnellen Verdampfung je nach der Art des Arbeitens von ver- 
Ichiedenen Chemilern ganz variitende Refultate erhalten, nämlich Abweichungen 
von 4 bis 6 Proc.; ſolche von 2 bis 3 Proc. find bei diefer, wie auch der 
Altoholmethode, ganz gewöhulid,. 

Ein Vergleich zwifchen den Refultaten der Alkohol» und der Schwefel- 
fohlenftoffmethode zeigt, daß biefe beiden keineswegs in einem conflanten Ver⸗ 
hältniffe zu einander ftehen. Bei geringer Waare giebt die Altoholprobe viermal 
fo viel als die Schwefeltohlenftoffmethode; dann nähern fid) die Refultate ein- 
ander immer mehr, und bei den höchften Graben fehrt fich das Verhältniß um. 
Auch die Schmelzpuntte zeigen höchft beträchtliche Verſchiedenheiten. Dies geht 
aus einer Tabelle von Versmann über 30 Duplicat⸗Analyſen nad) beiden 
Methoden hervor, welche wir nicht erſt wiedergeben wollen. 

8. Anthrachinonanalyſe. Bei der technifchen Behandlung des An- 
thracens in den Alizarinfabrifen wird daſſelbe zuerft in Anthradhinon verwandelt. 
Diefes erfcheint in reinem Zuſtande al8 eine Maſſe von blaßgelben Näbelchen, 
nad der Sublimation als lange, dünne, goldgelbe Nadeln, vom Schmelzpuntte 
277%. Es fiedet erheblicd, über dem Siebepunfte des Duedfilbers, fublimirt 
aber weit früher. Es ift unlöslid) in verbünnten Säuren und Allalien und 
wird felbft durch heiße concentrirte Salzjäure oder Kalilauge nicht angegriffen. 
In concentrirter heißer Schwefelfäure löſt es fid) auf und wird durch Ver⸗ 
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dlinnung wieder ausgeſchieden. Es ift fehr wenig löslich in Alkohol und Aether, 
aber befler in heißem Benzol. 

Die Oxydation des Rohanthracens zu Anthrachinon und Beftinnmung des 
letzteren iſt ſchon von E. Kopp als die einzig zuverläffige Methode zur Analyſe 
des hier in Rede ftehenden Productes vorgefchlagen worden. Aber ehe diefe 
Methode aus dem Stadium eines Vorſchlages ſich zu einer wirklich brauchbaren 
und zuverläffigen erheben konnte, mußten viele Punkte eingehend unterſucht und 
andere fpäter modificirt werden. Dies ift wejentlich von E. Luck gefchehen, 
und wird deshalb diefe Methode mit feinem Namen bezeichnet. Sie ift m 
Folgenden nad) Auerbad (a. a. O., S. 15 ff.) dargeltellt. 

Luck mußte zuerft beftimmen, ob eine gewogene Menge reinen Anthracend 
bei der Oxydation mit Eiseffig und Chromfäure die theoretifch verlangte Menge 
Anthrachinon Liefert; ob diefes bei längerer Berührung mit Chromfäure nicht 
in ein höheres Orybationsproduct übergeht, und wie die regelmäßigen, zufälligen 
oder abfichtlich zugefegten Begleiter de Anthracens fid) bei der Orydation mit 
Chromfäure verhalten. Folgendes waren Luck's Reſultate: 

I. Reines Anthracen liefert, wenn es in Eiseſſig gelöft und bei der Siede- 
temperatur mit 3 bis 4 Thln. Chromfänre behandelt wird, 99,4 Proc. von 
der theoretifch berechneten Menge Anthracdhinon. 

II. Reine Anthrachinon, in effigfaurer Löſung mit 3 bis 4 Thin. Chrom⸗ 
fäure zmei Stunden lang gekocht, gab nach der Verdünnung mit Waffer bie 
urjprüngliche Menge des angewendeten Anthrachinons (angewendet 0,447 g, 
- erhalten 0,446 g). Neuere Verſuche widerlegen dies jedoch; durch ſucceſſive 
Behandlung von Anthrachinon mit immer neuen Mengen von Eiseffig und 
Chromfäure fam man von 1g 93,2 procentigem Anthrachinon auf 0,576 g. 
Daher kann das Anthrachinon nicht jo widerftandsfähig gegen die oxydirende 
Wirkung der Chromjäure fein, ald Luck es angiebt. 

III. Die Begleiter der Verunreinigungen des Anthracend werben bei hin- 
reichend langer Oxydation mit EChromfäure ſämmtlich in in Säuren oder Alka⸗ 
fien löslihe Körper verwandelt und können fo vom Anthradhinon getrennt 
werden. Dies gilt für Phenanthren, Chryſen, Paraffin, Brandharze zc. 

Luck's Methode in ihrer urjprünglichen Form ift folgende: 1g des zu 
unterfuchenden Anthracens wird in einer Heinen Kochflafche in 45 ccm fie 
denden Eiseffigs gelöſt. Wenn nöthig, wird die Löſung fiedend hei durch ein 
Heines Filter filtrirt; dann wird eine Löfung von 10 g Chromfäure in 5 ccm 
Wafler und 5cem Eiseffig in Heinen Mengen zugefügt, jedoch jo, daß die 
Fluſſigkeit fortwährend ſchwach kocht. Man läßt die Chromfänrelöfung fo Lange 
zufließen, bis eine beſtimmte und bleibende grüngelbe Farbe auftritt, ober bis 
nad) längerem Kochen ein Tropfen der Löſung, auf eine blanke Silbermünze 
gebracht, nad) einigen Minuten einen röthlichen Fleck von Silberchromat erzeugt. 
Die Flüſſigkeit wird nun abkühlen gelafien, allmälig mit 150 ccm Waſſer vers 
dünnt, nad) einigen Stunden filtrirt, das auf dem Filter verbleibende Anthra- 
hinon erft mit Wafler, dann mit heißer, fehr verbünnter Kalilauge und fchließ- 
ih abermals mit Waffer gewafchen und bei 100° getrodnet. Nach dem Wiegen 
wird das Anthrachinon ſchnell vom Filter entfernt, letzteres wieder gewogen 
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und fein Gewicht von dem urjprünglichen Bruttogewichte abgezogen. Yu dem 
fo erhaltenen Nettogewichte wird 0,01 g hinzuabbirt, weil, wenn nach obigen 
Angaben 50 com Eiseſſig und 150 ccm Waſſer angewendet werden, 10 mg im 
Filtrate gelöft bleiben. — Die Chromfäure des Handels enthält oft Blei; in 
diefem Falle muß man das Anthrachinon nad) dem Waſchen mit Wafler und 
Alkali mit einer heißen Löfung von eifigjaurem Ammoniak behandeln. 

Dald ftellte e8 fi) heraus, daß man auf diefem Wege nod) feine ganz 
richtigen Refultate erhält. Ein Theil der Verunreinigungen wird doch nicht 
völlig orydirt und wird alfo als Anthradhinon mit beftimmt. Luſck fchrieb 
deshalb fpäter vor, das erhaltene Anthrachinon noch mit übermanganfauren 
Kali in allalifcher Löfung zu behandeln. Dan ſpült das mit Alkali gewajchene 
Anthrachinon in ein Meines Becherglas oder eine Schale, macht ſchwach alkaliſch, 
erhigt zum ſchwachen Kochen und jegt eine Löäſung von übermanganfaurem Kali 
nah und nad) zu, bis diefelbe nicht mehr reducirt wird und anflatt der 
grünen Farbe eine ſchwach rothe auftritt. Man fügt nun ein wenig Oral- 
ſäure und Schwefelfäure zu, um den Ueberſchuß an übermanganſaurem Kalt zu 
reduciren und das gebildete Manganſuperoryd zu löfen und filtriert durch daflelbe 
Filter, wäfcht völlig neutral, dann mit verdünnter Sodalöfung und hierauf 
wieder mit Wafler, trodnet bei 100% und wägt wie oben. ud giebt an, 
daß gewöhnli 10 g Chromfäure genügend find, in manden Fällen jedoch 
15 g zur vollftändigen Drybation gebraucht werden. Nah Anerbad, führt 
diefe Unbeftimmtheit oft zu fatalen Reſultaten. So wurde 3.8. ein Roh⸗ 
anthracen in vier Analyfen mit 10g Chromſäure orydirt und jedesmal — 
26 Proc. beſtimmt, während ſechs Analyfen mit Anwendung von je 15g 
Chromfänre nur 23 Proc. ergaben, obwohl in beiden Fällen ein Ueberſchuß 
an Chromfäure vorhanden war. Vermuthlich orydirt ein geringer Ueberſchuß 
von Chromfäure in Gegenwart von eſſigſaurem Chromoxyd das Anthracen 
nicht weiter; man muß dazu einen größeren Ueberſchuß an Chromfäure an» 
wenden. Es würde fi) daher empfehlen, bei allen Anthracen-Contracten 15g 
Chromfäure für 1g Kohanthracen vorzufchreiben, was in allen Fällen zu 
genügen fcheint. Die Dauer der Oxydation ift von feinem Einfluß; drei bis 
vier Stunden find genügend, und ſechs bis acht Stunden verändern nicht das 
Refultat. 

Ein Einwand gegen Luck's Methode ift (nah Auerbach) das heiße 
Filtriren, welches nöthigenfall8 vorgenommen werden fol. Organiſche Körper 
werden ohnehin während der Oxydation zerftört; unorganiiche, die ja meift 
nicht flüchtig find, 3. B. Sand, werden am beften durch Einäfchern einer Probe 
von Rohanthracen beftimmt. Sollen aber die in Eiseſſig unlöslichen Körper 
beftimmt werben, fo ift es jedenfall® viel richtiger, eine gervogene Menge von 
Rohanthracen vollftändig mit Eiseffig zu exrtrahiren, als das für die Analyfe 
beftimmte Gemiſch heiß zu filtriven, wobei ein Theil des Anthracens durch Ber» 
dampfen des Eiseſſigs und Auskryſtalliſiren im Filter verloren geht. . 

3. T. Bromn!) will die Analyfe durd) Entnahme einer größeren Durch⸗ 


ı) Chem. News 34, 186. | 
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ſchnittsprobe und andere Vorfihtsmaßregeln genauer mahen. Man wägt 50g 
Rohanthracen ab und mißt zugleich 250 ccm Petroleumäther ab. Mit einem 
Theile des leteren reibt man das Anthracen zu einem binnen Brei an, bringt 
diefen auf ein tarirtes Filter, aber mit Zurücklaſſung von Sand ꝛc. im Mörfer 
und wäjcht mit dem übrigen Petroleumäther nad), Das Yilter läßt man ab⸗ 
tropfen, faltet e8 zufammen, preßt es zwijchen Yließpapier, trodnet e8 bei 60 
bis 809 und wägt. Der Filterinhalt wird zermahlen und ein Gramm davon 
für die Anthrachinonbeftimmung abgewogen. — Diefer Vorſchlag ift un 
brauchbar, meil die Temperatur, das fpecifiiche Gewicht des Petroleumäthers ıc. 
das Refultat wefentlich beeinfluffen, und der Petroleumäther gerade die dem 
Anthracen nahe ftehenden Kohlenwaflerftoffe nicht entfernt. 

Ein weiterer Sehler der Luck' ſchen Probe ift e8, daß auch nach Behand» 
lung mit Chamäleon das Anthracdhinon nod) nicht rein if. Es müßte ſich fonft 
unverändert in Schwefelfäure löfen und erft über 2009 in Suffofäure liber- 
gehen. Das Luck'ſche Chinon wird aber durch Behandlung mit concentrirter 
Schwefelſäure braun oder blau, was bie Gegenwart fremder Kohlenwaſſer⸗ 
ftoffe anzeigt; felbft wenn die Schwefelfäure ungefärbt bleibt, erhält man dod) 
eine gefärbte Löfung, wenn man hierauf das Chinon mit verdünnter Natrons 
lauge auskocht. Daher variiren auch die Reſultate der Reinigung mit Cha- 
mäleon von denjenigen der (jeßt zu befchreibenden) Reinigung mit Schwefel: 
fäure um 1 bis 8 Proc. 

Meifter, Lucius und Brüning!) haben aus dieſem Grunde der 
Analyſe die folgende Form gegeben, welche jett faft allgemein gebräuchlich ift 
und oft als „Höchfter Probe“ bezeichnet wird. 1g NRohanthracen wird mit 
45 g Eiseffig in einer Halbliterflafche zum Kochen erhigt. Während bes 
Kochens fest man allmälig eine Löfung von 15 g Chromfäure in 10 ccm Eis⸗ 
effig und 10 g Wafler zu. Der Zufag follte zwei Stunden dauern und dann 
nod) zwei Stunden länger gefocht werden. Man läßt den Kolben mit Inhalt 
12 Stunden ftehen, ſetzt 400 ccm Waffer zu und läßt wieder drei Stunden 
ftehen. Das gebildete Chinon wird auf ein Filter gebracht und gewafchen: erft 
mit kaltem Waffer, dann mit fochendem, etwas alkaliſchem Wafler, dann mit 
fochendem reinem Waſſer. Der Inhalt des Filters wird in eine Heine Por⸗ 
zellanfchale gejpült und bei 100° getrodnet. Hierauf jegt mar 10 g rauchendes 
Bitrivlöl von 680 B. zu und erhitt 10 Mimten auf 100° im Waflerbade, 
oder befier auf 112% im Luftbade. Die fo erhaltene Löſung des Chinons 
wird in eine flache Schale gegofien und zur Abjorption von Waller 12 Stumden 
an einem feuchten Orte ftehen gelafien. ‘Dann fegt man 200 ccm Wafler zu, 
Läßt erfalten, fammelt das ausgefchiedene Chinon auf einem Filter und wäſcht 
e8 wie oben mit Waſſer bis völlig neutral, dann mit heißer verblinnter Natron⸗ 
lauge und fchließlich wieder mit heißem Waller. Hierauf fpült man es mit 
Waſſer in eine Heine Schale, trodnet es bei 100% und wägt. Alsdann erhigt 
. man die Schale, bis das Anthrachinon volltommen verflüchtigt ift, und wägt 
die Schale mit den darin enthaltenen Verunreinigungen zurüd. Die Differenz 


1) Zeitſchr. f. analyt. Chem. 16, 61. 
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zwiichen beiden Wägungen giebt das reine Chinon. Kine Correctur fir das 
in ber Efjigfäure gelöfte Chinon ift unter den hier vorgefchriebenen Verhält⸗ 
niffen nicht nöthig oder zuläſſig. Aus diefem berechnet fi dann das An» 
thracen wie gewöhnlich, indem 100 Chinon — 85,58 Anthracen iſt. Fol- 
gende Tabelle wird die Rechnung erjparen. 














Chinon Anthracen Chinon Anthracen Ehinon Antbracen 
1 | 0,86 | 29,95 68 68,21 
2 1,71 86 80,81 69 59,06 
3 | 2,56 87 31,66 70 69,91 
a 1842 38 32,58 71 60,77 
5 148 3» | 3338 72 61,62 
600 514 “| 34283 73 62,47 
7 1..599 4 85,09 74 68,33 
| 6,86 42 35,94 75 64,19 
9 | 7,71 43 36,79 76 65,05 
10 8,56 44 37,65 77 65,90 
11 | 9,42 45 | 38,51 78 66,77 
2 1097 46 89,37 79 67,62 
13 | 1116 47 40,22 80 68,46 
4:11,98 48 41,09 81 69,32 
15 12,84 49 41,94 82 70,17 
16 18,70 50 42,79 88 71,02 
17 14,55 51 43,65 84 71,88 
18 15,42 2 | 44,50 85 72,74 
19 16.27 53 45,35 86 73,60 
20 17,12 4 | . 4621 87 74,45 
21 17,98 65 | 47,07 88 75,32 
29 18,83 56 47,93 89 76,17 
28 19,68 57 48,78 90 77,02 
24 20,54 58 49,65 91 77,88 
25 21,40 69 50,50 92 718,73 
26 22,26 oo | 5185 93 79,58 
27 28,11 61 | 5221 94 80,44 
28 28,98 62 53,06 95 81,80 
29 24,83 68 58,91 96 82,16 
30 25,67 64 64,77 97 83,01 
31 26,58 65 65,63 98 83,87 
32 27,88 66 | 66,49 99 84,73 
33 28,23 67! 878% 100 85,58 
34 29,09 | 


Nach den Unterfuchungen von F. H. Davis und Tucas!) flimmt das 
Reiultat der Luck' ſchen Methode durchaus nicht mit dem ber Schwefelkohlen⸗ 
ftoffprobe;; leßtere giebt meift erheblid) zu viel, doch erhielt Davis z. B. aus 


1) Chem. News 29, 169; 30, 190; 31, 209. 
30% 


468 Anthracenöl. 

demfelben Mufter mit Alkohol von 0,825 34,645 Proc. (Schmelzpunft 187,59), 
mit Schwefellohlenftoff 23,250 Proc. (Schmelzpuntt 198,29), mit der Luck'⸗ 
ichen Methode 28,358 Proc. Lucas fand mit der Schwefelkohlenftoffmethone 
in drei Fällen 0,4 bis 2,7 Proc. zu wenig, in 17 Fällen 2,5 bis 23,78 Proc. 
zu viel. Uebrigens konnte er Luck's Angaben dahin beftätigen, daß alle neben 
dem Anthracen vorkommenden Subftanzen durch die Behandlung mit Chrom⸗ 
fänre in Eubftanzen umgewandelt werden, welche in verbünntem Allali lös⸗ 
lich find. 

G. Schulg!) macht darauf aufmerkfam, daß die Luck' ſche Methode in- 
fofern ein zu ungünftiges NRefultat ergebe, als bei fir das Methylanthracen 
durch die Chromfäure in Lösfiche Anthradjinoncarbonfäure orydirt und fo ent- 
fernt wird, während doch in der Fabrik aus dem Methylanthracen ein Chinon 
und aus diefem Methylalizarin entfteht, das ein eben fo guter Yarbftoff wie 
das Alizarin fei. Dem ift aber nicht fo; die aus Methylanthracen entftehenden 
Producte ertheilen dem Alizarin eine fehr unangenehme Nuance, und die Alizarin- 
fabrifanten ſcheuen daher das Methylanthracen faft ebenjo jehr wie das 
Paraffin?). Es kommt jedoch nur in dem ans der Waſch⸗Naphta gewonnenen 
Anthracen in größerer Menge vor (©. 445). 

Holland?) mendet gegen die von Meifter, Lucius und Brüning 
gegebene Vorſchrift (Höchſter Methode) ein, daß 1. die 55 ccm Eiseffig, troß 
der Verdünnung mit 400 com Wafler, immer etwas Chinon in Löſung halten, 
nämlich im Durchſchnitt 0,0023 g; 2. daß kochendes Wafler ein wenig Chinon 
(öfe, nämlich bei Anwendung von 500 ccm 0,0019 g; 3. daß bei dem zwei⸗ 
maligen Abſpulen vom Filter ein Keiner Verluſt ımvermeidlich ift, den er auf 
0,0020 g ſchätzt. Dies macht bei forgfältigfter Ausführung 0,0065 Chinon 
— 0,0055 Anthracen, und diefe Menge follte man ftetS zu der gefundenen 
zuaddiren. (Mad) der und von competentefter Seite gegebenen Auskunft find 
die Holland’fchen Correctionen unzuläffig, weil das nad) der Höchfter Methode 
erhaltene Anthrachinon felbft nicht ganz rein ift, vielmehr etwas Methylanthra- 
hinon, Anthrachinoncarbonſäure und PBaraffin enthält, welcher Fehler leicht 
1 Proc. und darüber nad; der entgegengejegten Richtung wie die Holland ’fche 
Correction betragen Tann.) 

Nach einer Mittheilung von H. Schwarz in Wagner's Jahresbericht 
für 1877, ©.921, fei bie befte Probe des Rohanthracens die, daß man es mit 
einer faltgefättigten Löfung von Anthracen in Eiseſſig auswaſche. Diefe 
Probe ſcheint nirgends im Gebrauch zu fein. 

Das nad) der Höchfter Methode erhaltene Anthrachinon fol kryſtalliſirt 
und ſchwach gelb fein. Orange oder rothe Farbe deutet auf die Anweſenheit 
von Phenanthren= und Chryſenchinon 2c. Letztere wird aud) durch die indig⸗ 
blaue Färbung erfannt, weldhe die Schwefelfäure annimmt. Bei unreinem 
Anthrachinon nimmt fowohl die Schwefelfäure als die Natronlauge beim 
Waſchen eine dunkle Farbe an. Die erwähnten Chinone hindern nicht bie 


.....) Ber. d. deutſch. chem. ef. 1877, ©. 1051. — *) Bergl. Römer u. Lin, 
ibid. 1888, ©. 695. — *) Gedrucktes Eircular, datirt Mancheſter, Februar 1879. 
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Kryftallifation des Anthrachinons; wohl aber geichieht dies hei Anweſenheit der 
Berbindung C,H; NO,, des Chinons des Imidophenylnaphtyls (ſ. u.), welches 
eine der Urjachen der amorphen Theilchen bildet. Diefe Verunreinigung kann 
durch etwas längeres Erhitzen mit Schwefelfäure vermieden werden, und man 
follte dies ftetö ausführen, wenn das rohe Anthrachinon ein verdächtiges Aus⸗ 
jehen hat (Allen). 

Es ift bemerfenswerth, daß die Anthracdhinonmethobe felbft in ihrer volls 
fommenften Form noch nicht durchaus zuverläffige Refultate giebt. Zuweilen 
giebt prachtvoll Tryftallifirtes und fchönft ausfehendes Chinon ganz fchlechtes 
Alizarin. Die Urſache hiervon ift nod) unbekannt; vermuthlich enthält folches 
Chinon nicht nur reines Anthrachinon, jondern auch bie Abkömmlinge anderer 
Kohlenwafierftoffe als des Anthracens, welche dem Anthrachinon an Ausfehen 
und chemifchen Eigenjchaften jo nahe ftehen, daß man bisher feine Mittel kennt, 
fie vom Anthrachinon felbft zu trennen. Manche behaupten, daß diefe fchlechten 
Chinone leichter löslich in Eiseflig feien; aber dies ift nicht erwielen, und die 
Trage muß als eine noch ungelöfte hingeftellt werben. 

H. Bafjet!) machte zu der Anthrachinonanalyfe von Luck den Borjchlag, 
das Anthrachinon einige Zeit mit Chromfänrelöfung und Salpeterfäure zu 
kochen; reines Anthrachinon foll hierdurch keinen weiteren Gewichtsverluſt er- 
leiden, wohl aber das aus technifchen Anthracenen erhaltene, 1 bis 2 Proc. 
und mehr. In einer fpäteren Publication ?) macht derfelbe darauf aufmerkfam, 
daß unter gewiſſen Umftänden bie Eifigjäure im Stande tft, Chromfäure zu 
redueiren, und daß dies nicht ohne Einfluß bei der Anthracenprüfung bleibe. 
Er unterfuchte zwei Proben Eiseffig auf ihr Verhalten gegen Chromfjäure. 
Die reinere vom Schmelzpunkt 16,7% reducirte fchon in der Kälte nad) 
24 Tagen von 15g Chromfäure 0,16 g, nad) vierftündigem Kochen, wobei 
die Bedingungen der Anthracenprüfung eingehalten wurben, 4,44 g; die ger 
ringere vom Schmelzpunfte 13,3% reducirte unter den gleichen Bedingungen 
0,87 bezw. 6,45 g Chromfäure. Daraus ergeben ſich für die Anthracenpritfung 
folgende Winfe: Bei Verwendung geringerer Dualitäten von Eiseffig fallen 
die Refultate zu hoch aus; beim Aufbewahren der Chromfäurelöfung nimmt 
ihre Stärke ab, was von dem gleichen Einflufie auf das Analyfenrefultat ift. 
Die geringere Sorte Eiseffig enthielt Heine Mengen von Aldehyd, Aceton zc. 

Nah U. G. Pertin®) ift über die Natur der bei der Chinonanalyje auf⸗ 
tretenden, und durch Einwirkung von rauchender Schwefelfäure auf das ge 
bildete Chinon zerflörten Berunreinigungen nichts befanmt. Er vermuthet, daß 
es Ehromverbindungen von durch die Oxydation entftiandenen Carbonjäuren 
oder Phenolen find, die erft durch Erhigen mit Schwefelfäure zerlegt werben 
fönnen. Ueber die häufig im Handel vorkommende, fchlechtere (B-)Qualität 
des Hohanthracens, welche nur nach befonderen Verfahren ein gutes Alizarin 
zu liefern im Stande find, äußert er ſich dahin, daß man fie an der Anweſen⸗ 


1) Chem. News 73, 178; Yabrb. d. Chem. 1896, S. 390. — *) Chem. 
News 79, 157; Zeitichr. f. angem. Chem. 1899, ©. 429. — ®) Journ. Soc. Dyers 
and Colourists 1897, April; Mon. scientif. [4] 11, II, 498; Chem. Eentralbl. 
1897, ©. 447. 
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heit filziger Maflen (im Anthracdhinon ?) erkennen kann, über deren Natur bis 
jet nichts Näheres bekannt if. Sehr häufig enthält diefe Marke A» Methyl: 
anthracen. Die befte Werthbeftimmung für derartige Oualitäten ift nad) 
Perfin in zweifelhaften Fällen ftets die Verarbeitung auf Alizarin felbft. 

Imidophenylnaphtyl, welches die Reinigung des Anthrachinons er- 
ſchwert, kann nad) Niels!) durch fein charakteriftifches Abſorptionsſpectrum 
erfannt werden. Man löft das Rohanthracen in heißem Benzol, filtrirt und 
beobachtet da8 Spectrum der Löſung. Obiger Körper wird angezeigt durch 
zwei ſchwarze, deutlich begrenzte Bänder zwifchen den Linien F ımd G und ein 
anderes, noch ftärker als G brechbares. 

Die Gegenwart des jo Ihädlichen Baraffins (vgl. S. 447) kann nad) 
Allen (Commercial Organic analysis, II, 529) in folgender Weiſe entdedt 
werden: Mean erhigt 10 g bed Anthracens mit 108ccm (= 200g) ſtarker 
Schwefeljänre auf dem Waſſerbade bis zur Auflöfung, alſo etwa 10 Minuten, 
wobei erheblichere Mengen von Paraffin fi) als Deltröpfchen an der Ober: 
fläche zeigen werden. Die Löſung gießt man vorfichtig in ein hohes Becher: 
glas, welches 500 ccm Waffer enthält, rührt gut um und läßt abfühlen. Das 
Paraffin wird an die Oberfläche fteigen; e8 wird nad) dem Erkalten abge 
nommen, mit etwas kaltem Wafler gewaschen, zwiſchen Xöfchpapier getrodnet 
und gewogen. Im fchottifchen Anthracen findet man meift zwiſchen 2 und 
5 Proc. Paraffin. 

Für die Beftimmung des Paraffins im Rohanthracen haben auch 
F. Heusler nd E. Herde?) eine Methode angegeben, welche in Folgendem 
befteht: Mindeſtens 2g des zu unterfuchenden Rohanthracens werden in ein 
Kölbchen von etwa 150 ccm Inhalt eingewogen und anfangs tropfenweije und 
unter Kühlung mit Eiswafjer mit rauchender Salpeterfäure (25 ccm auf je 
28 Anthracen) übergoſſen. Nachdem alle Salpeterjäure zugejeßt ift, wird bie 
zur vollendeten Löſung des Anthracens bigerirt, dann kurze Zeit auf dem 
Waflerbade erwärmt, bis das Paraffin geſchmolzen if. Nach dem Erkalten 
wird das Paraffın auf einem Heinen Asbeftfilter abgefaugt und mit raudhender 
Salpeterfäure fo lange nachgewaſchen, bis ein Tropfen des Filtrats fich bei 
Waſſerzuſatz nicht mehr trübt. Darauf wäſcht man fo lange mit Wafler aus, 
bis das Filtrat nicht mehr fauer reagirt. Sodann bringt man unter daR 
Filterröhrchen einen Reagircylinder und ſpült zumächlt mit Alkohol, dann 
mit warmem Aether das Paraffin in diefen Eylinder. Die altoholifche Löfung 
wird in eine Heine Borzellanfchale gegeben und auf dem Waſſerbade verbunftet, 
dann die ätheriiche Köfung zugefligt und an eimem warmen Drte verbampfen 
lafſen. Das Hinterbliebene Paraffin wird ſchließlich bei 105 bis 110° eine 
halbe Stunde getrod'net und gewogen. 

Abgefehen von der oben angeführten Anthracenprobe von Meiiter, 
Lucius und Brüning, welche für Berlaufözwede faſt überall die allein übliche 
ift, wenden nad) Niels (mitgeteilt von Allen a. a. DO.) manche Alizarin- 








!) Chem. News 40, 270; 41, 52, 95 u. 117. — *) Zeitichr. f. angew. Chem. 
1895, ©. 269. 
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fabriten folgende modificirte Methode an, welde den TFabrifoperationen ' 
mehr angepaßt if. Man arbeitet in ſehr verbünnten Löfungen, woburd das 
Anthracen in Chinon übergeht, aber die fremden Kohlenwaflerftoffe kaum ver- 
änbert werden. Letztere werden bei der darauf folgenden Behandlung mit 
Schwefeljänre in Löslihe Producte umgewandelt, und nad) einer zweiten Be⸗ 
Handlung bleibt fait ganz reines Anthracdjinon zurück. Bei forgjamer Arbeit 
und einiger Uebung befommt man durd) diefe Fabrikoperation en miniature 
conftante und jehr genaue Refultate. Die wichtigfte Yehlerquelle ift dabei eine 
unvollloımmene Verwandlung des Anthracens in Chinon, in deren Folge es 
dann durch die Schwefeljäure ebenfalls mit aufgelöft wird; aber hiergegen kann 
man ſich durch mikroſkopiſche Prüfung des Orydationsproductes ſichern. Fol- 
gendes find die Einzelheiten des Verfahrens: 

10 g Anthracen werden in einem Mörfer zu unfühlbarem Pulver zer- 
rieben und mit 20g faurem chromſaurem Kali gründlich durchgerieben; die 
Miſchung wird in einer großen Porzellanfchale mit 1 Liter Wafler zum Kochen 
erhigt und 30 g Schwefelfäure, verdlinnt mit gleichem Bolum Waller, in 
Heinen ‘Portionen im Berläufe einer Stunde zugegeben, unter fortwährendem 
Kochen und Umrühren der Flüffiglet. Man kocht nod) drei Stunden unter 
beftändiger Erneuerung des verdunftenden Waſſers, da man nur in jo ver 
diinnten Löfungen das Anthracen zu Chinon orydiren kann, ohne zugleich feine 
Begleiter zu orydiren. Man filtrirt dann, wäfcht den Rüdftand, bis alles 
Chromſalz völlig entfernt ift, trodnet bei 100% und erfährt fo das Gewicht 
des „rohen Fabrit-Chinons“, welches AO bis 50 Proc. reines Chinon ent- 
hält. Ehe man e8 reinigt, löſt man eine Spur davon in heißem Benzol, 
giebt einen Tropfen der Löſung auf ein Objectglas, läßt ausfryftallifiren, 
bebedt mit einem Dedglafe und beobachtet unter dem Mikroſkope, ob ſich 
unoxydirtes Anthracen in fcharfen, fantigen, über einander liegenden Tafeln 
zeigt, welche weder mit ben fternförmig gruppirten Nadeln des Anthra- 
Hinons, noch mit den anderen SKohlenwaflerftoffen (?), außer etwa mit 
Naphtalin, verwechielt werden fünnen. Wenn aljo kein Anthracen mehr da ift, 
reinigt man jegt das rohe Chinon wie folgt. Dan erhitt es in einer Heinen, 
flachen Schale mit feinem vierfachen Gewichte ftarter Schwefelfäure 11/, Stunden 
im Waflerbade unter Umrühren und ftellt dann die Schale neben eine größere 
Schale mit heißem Wafler unter eine Glode, wobei die Schwefelſäure ſich 
allmälig verdunnt unb das Chinon ausfryftallifirt. Nach 12 Stunden taucht 
man die Schale in 500 ccm Wafler ein und bringt zum Kochen, läßt ab- 
fühlen, filtriert, wäjcht den Rüdftand, bis er ganz fäurefrei ift, und behandelt 
ihn auf dem Filter mit verdlinnter kochender Natronlauge (1,04 fpecif. Gew.), 
bis das Filtrat farblos abläuft. Dann wäſcht man die Natronlauge mit 
warmen Waſſer aus, trocknet den Riüdftand bei 100° und wägt. Das Pros 
duct ift grüngrau oder ſchiefergrau, deutlich Eryftallinifch und enthält 80 bis 
95 Proc. wirkliches Anthrachinon. Man entnimmt davon circa 1g (genau 
gewogen) und erhigt dies 10 Minuten im Wafferbade mit dem zehnfachen 
Gewichte ftarfer Schwefeljäure, fett einer feuchten Atmofphäre aus, Löft in 
Waſſer, filtrirt, behandelt mit Natronlauge zc., ganz wie vorher. Sekt erhält 
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* man ganz reines Anthrachinon, defien Gewicht auf das des halbgereinigten ber 
rechnet wird, von dem es entnommen war. 

Hieran fchließe fich die Erwähnung einer Methode zur Ermittelung 
der Menge von Anthracen im Theer, obwohl diejelbe bei ber Meinen 
Subftanzmenge nicht großes Zutrauen für ihre Genauigkeit erweckt. E.Ricol?) 
deitillirt 20 g Theer und füngt die Dämpfe in einer Usfürmigen Vorlage auf, 
welche durch ein Paraffinbad auf 200° erhalten wird. Hier gehen bie Leichter 
flüchtigen Dele fort, während Anthracen zc. zurückbleiben. Da ein wenig bavon 
auch im Ketortenhalfe zuritdbleibt, jo ſchneidet man diefen ab, zerſtößt das Glas 
und ſetzt es zu dem Deftillat in der Borlage. Diejes wird num in Eiseflig 
gelöft und nad) Luck's Methode beftunmt. 


1) Zeitichr. f. analyt. Chem. 1876, ©. 318. 
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Dans Schweröl. 


Wir behandeln in diefem Gapitel die Verwendung reſp. weitere Ver⸗ 
arbeitung derjenigen Theerdeſtillate, welche zwifchen dem „Mittelöl“ oder 
„Sarbolöl*, alfo dem hauptſächlich Phenol und Naphtalin Liefernden Theile, 
und dem Anthracenöle in der Mitte ftehen. In erjter Linie gehört hierher 
alfo die von 240° bis etwa 2709 übergehende Traction von der erften 
Deftillation des Theeres; hierzu kommt aber nun von beiden Seiten her 
dasjenige, was bei der Berarbeitung der früheren und fpäteren Yractionen 
auf Phenol, Naphtalin und Anthracen in Abgang kommt. Alles, was 
man zu nichts Anderem gebrauchen kann, wird in das Refervoir fir Schweröl 
gegoſſen. 

Zur Aufbewahrung der großen Mengen von Schweröl, welche ſich in ben 
Fabriken oft anfammeln, müſſen entſprechend große Behälter vorhanden ſein, 
welche nicht bedeckt zu ſein brauchen, da das Oel ja nicht leicht flüchtig iſt und 
das Regenwaſſer auf ſeiner Oberfläche liegen bleibt, während die Pumpen von 
unten das Del abſaugen. Sicherer gegen Feuersgefahr iſt es bei tief liegenden 
Behältern doch, wenn dieſelben geſchloſſen ſind. Zu La Villette hat man 
große, ſtehende Eiſenchlinder auf hohen Mauerpfeilern, unter welchen, voll⸗ 
ftändig ſichtbar und zugänglich, ſich ein Waſſerreſervoir befindet. Dies geftattet, 
ein etwaiges Lecken fofort zu bemerken und jedenfalls ein Eindringen des Deles 
in das Erdreich zu verhüten. Wo es hierauf nicht fo ftrict ankommt, wird 
man meift die Delbehälter ganz oder theifweife in den Boden verſenken. Eiſen 
(Keffelblech) ift als Material dein Cementmauerwerk vorzuziehen. 

Nah Watſon Smith ift es vortheilhaft, ein Dampfrohr im Schweröl- 
behäfter anzubringen, um das oft in großen Mengen austrnftallifirende Naph- 
talin zum Schmelzen zu bringen, ehe man größere Mengen bes Deles zur 
Verfendung wegpumpt. 

Das Schweröl (huile lourde, creosote oil, dead oil) zeigt in frifchem 
Zuftande eine hellgelbgrüne Farbe und ftarfe Fluorescenz, welche durch die 
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Einwirkung von Luft und Licht noch zunimmt; nach einiger Zeit wird es viel 
dunkler, und zwar flaſchengrün im reflectirten und dunkelroth im durchfallenden 
Lichte. Im ſpäteren Stadium der Deſtillation wird es immer dunkler und 
feine Conſiſtenz größer. Sein Geruch iſt ganz ausnehmend charakteriftifc, 
unangenehm, faft efelerregend; vermuthlich wird er durch noch nicht ifolirte 
Scwefelverbindungen hervorgerufen. Es hat nicht nur ölige Conſiſtenz, 
fondern fühlt ſich auch ölig an; bald aber wirken feine Säuren ägend auf die 
Haut ein. Es iſt ſtets ſchwerer als Wafler; die legten Antheile zeigen etwa 
1,070 fpecif. Gew. 

Als. Beftandtheile find im Schweröl nachgewiefen: Naphtalin, Methyl: 
naphtalin, Anthracen, Phenanthren und die dazwischen liegenden Kohlenwaſſer⸗ 
ftoffe; Phenol, Krefol zc.; Anilin und fümmtliche andere im dritten Capitel 
(S. 217 ff.) befchriebene baſiſche Körper. Sicherlich enthält das Kreoſotöl 
noch viele andere, biß jetzt noch nicht aufgefundene Körper. 

Einen wichtigen Einblid in die Beichaffenheit des Schwerdls (dem hier 
auch noch, wie früher ja allgemein, das Anthracenöl beigejellt ift) gewähren 
folgende, von Watſon Smith!) angeftellte Verfuche mit dem Deftillate einer 
im Großen mit Theer von Lancafhire ausgeführten Operation. Hierbei 
wurbe die Probe Nr. 1 genommen, nachdem 150 Gall. herübergefommen 
waren, Nr. 2 von den nädjften 100 Gall., Nr. 3 von den nächſten 100, 
Nr. 4 von den erften rothen (Anthracen⸗) Delen, Nr. 5 von den lebten 
Delen. 

Nr. 1 war von heller Farbe und erftarrte beim Abkühlen faſt vollftändig 
durch Ausfcheiden von Naphtalin. 

Nr. 2. Gelbliches Del, mit wenig Naphtalinfryftallen. 

Nr. 3. Ganz ähnlid). 

Nr. 4. Rothes Del, mit wenig Ausfcheidungen. 

Nr. 5. Rothes Del, beim Erkalten erftarrend. 

Sie enthielten alle ein wenig Wafler. Bon allen wurden Proben beftil- 
firt mit folgenden Refultaten in Procenten, wobei der beigejettte Buchſtabe N 
bebeutet, daß beim Erkalten Naphtalin auskryſtalliſirt, O, daß alles flüffig 
bleibt, A, daß Anthracen auszutryftalliftren beginnt. (Siehe nebenstehende Tabelle). 


Die erfte Bearbeitung, welche des Schweröl erfährt, ift die, daß man 
e8 direct aus der Deftillation in offene, kaftenartige Reſervoirs pumpt oder 
drüdt, in denen das Del erfalten, und den größten Theil des darin enthaltenen 
Naphtalins ausicheiden kann. Der Gehalt des Kreofotöls an Naphtalin if 
ein fehr beträchtlicher und beträgt felten unter 40 Proc.; häufig fogar noch 
mehr. Das Del erftarrt daher in der Kälte zum größten Theil und zeigt 
auf der Oberfläche in der Regel eine dichte, zufammenhängende Dede von 
Naphtalin. Die zur Aufnahme defielben beftimmten Kryftallifirgefäße haben 
am Boden einen Ablaßhahn, defien Verbindung mit dem Reſervoir vor Eins 
bringen des Oels mit einem Holgpflod verfchloffen wird. Nach dem gänzlichen 


1) Brivatmittheilung. 
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| Nr. 1 Nr. 2 Rr.3 | Nr. 4 Nr. 5 
Temperatur | 
| Proc. Proc. Proc. | Proc Proc. 
Bis 180°. . 2 2 2 2.0. 1,0 | — 6,6 1,0 2,70 
Due) |: 2,0 11 
mn 20.2.2 2220. 831 0,7 
2800........ 2,0 0,7 
„ WM... 22200. 4,7 0,9 
nn 20... 2220. — 0 8,3 
a }:): — — 
2600........ 9,7 0,7 
u | 1204| 18 
I: 837 | 184 
Fa» ... 5,4 1,8 
3000........ 4,3 5,9 
„3100 ........ 8,0 12,0 
8200.. ...... 8,2 
Du", 718 | 4,0 
„3835... 2 220. Ä — 
3400.... .... — 
Bi | = 
n 30°... 222. — 
„38600...... 18,0 — 
Ueber 860° . . 2... — — 
Gelbes Rohanthracen .. — 34,0 
S range oder rothe Subftanz 
99,4 87,5 97,8 97,7 | 9,6 
Zuftand des beim Rectificiren | 
zurüdgebliebenen Pechs gut jehr gut | Halb ver-| Hart fängt an 
kokt zu ver⸗ 
koken 


Proc. Proc. | Proc. Proc. Broc. 
In toto !ryftallifirendes | Ä 
Raphtalindl. . . .. . 65,2 45,1 33,8 15,0 | 0 
Richt Irpftallifirende Dele . 70 13,8 | 10,8 9,7 | 11,9 
Kryftallifirendes Anthra⸗ 
Fe ...... 26,2 | 236 | 476 | 700 | 83,7 


Erkalten des Dels wird diefer Holzpflod herausgezogen und das flüffige Del 
durch den Hahn entweder in Montejus abgezogen, von denen aus es in bie 
betreffenden Vorrathsbehälter gedrückt wird, oder, falls dieſe letzteren tiefer Liegen, 
direct in diefelben abgelaflen. 

Das abgefchiedene Naphtalin bildet eine zufammenhängende Kryftallmafle, 
welche mit der Schaufel ausgeftochen und auf Gefäße gebracht wird, auf denen 
fie noch vollftändig abtropfen fann. Seine weitere Verarbeitung werden wir 
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in einem fpäteren Capitel kennen lernen. Vielfach wird die Anficht vertreten, 
daß diefes aus Kreofotöl gewonnene Naphtalin zur Reinigung nicht geeignet 
fei und daher befjer zu anderen Zweden (Weichmachen des Pechs, Rußfabri⸗ 
tation) verwendet werben fol. Gut eingerichtete Fabriken finden indeſſen 
darin feine befondere Schwierigkeit und dies um jo weniger, als aud) das aus 
dem fogenannten Carbolöl abgefchiedene Naphtalin vor feiner weiteren Ver⸗ 
arbeitung nod) einer befonderen Deftillation unterworfen werden muß. 

Das Schweröl hat bis jest hauptfächlich folgende Berwendungen 
gefunden: 


1. Zum Rectificiren, um beiler verwerthbare Probucte daraus zu er- 
zeugen. 

Zum Durdjleiten durch glühende Röhren, um daraus Leuchtgas und 
befier verwerthbare Kohlenwaflerftoffe zu erhalten. 

3. Zum Imprägniren von Holz, um daffelbe zu conferpiren. 

4. Zum Weichmachen bed harten Pechs. 
5 
6 


D 


. Zur Darftellung von Theerfirniß, präparirtem Theer zc. 
. Zu Schmieröl, theild roh, theils nad; gewiſſen Vorbereitungen; aud) 
zum Anreiben von billigen Exdfarben ftatt Leinöl. 
7. Zum Verbrennen fiir Heizungszwecke. 
8. Zum Berbrennen für Schwärzefabrikation. 
9. Zur Beleuchtung. 
10. Zum Carburiren von Leuchtgas. 
11. Als antifeptifches Mittel. 
12. Zum Blaudämpfen der Ziegel. 


Bon diefen Verwendungen find diejenigen zum Weihmaden des Pechs 
und zur Darftellung von Firniſſen, präparirtem Theer zc. auf. 356, 
362 und ©. 410 befprochen worden. Auch die Verbrennung des Schweröfes zu 
Tampenfhwarz (Rußſchwarz), welher an manchen Orten ein großer 
Theil defjelben anheimfällt, braucht hier nur erwähnt zu werden, da fie genau 
fo gefchieht, wie e8 auf S. 284 fchon für ben Theer ſelbſt befchrieben worden 
it. Die Berbrennung für Heizzwecke gejchieht ebenfall® genau in denfelben 
Apparaten, wie fie beim Theer beichrieben worden find (S. 248). Es werden 
alfo Hier nur die anderweitigen Perwerthungsarten des Schweröles näher 
beleuchtet werben. 


Rectification (Wiederbeftillation) des Schweröles. 


Diefe Operation wird nur an wenigen Orten (namentlid) aud) in Schott 
land) vorgenommen. Sie hat zum Zwed, bie im Schwerdle ftetd aufgelöſt 
bleibenden werthuollen Beftandtheile noch jo weit als möglich Herauszubelonmen. 
Man beftillirt e8 daher in den Theerblafen jelbft, und macht ganz biejelben 
Fractionen wie in diefen; dabei befommt man wohl faum erwähnenswerthe 
Mengen von Leichtöl, aber zuerft etwas Carbolöl (für Phenol und Naphtalin) 
und zulegt etwas breiiges Anthracenöl, welche beide den entſprechenden Frac⸗ 





Rectification des Schwerdlß. 477 


tionen von der erften Theerdeſtillation beigefügt und mit dieſen verarbeitet 
werden. Die Mittelfraction, welche jedenfalls die größte ift, verfällt dann den 
anderen aufgezählten Verwendungen des Schweröles. Ohne Zweifel wird auf 
diefem Wege das Schwerdl am rationelliten verarbeitet; aber die Koften für 
Brennmaterial, Unterhalt der Apparate und Arbeitslohn, ſowie der unvermeid- 
liche Berluft ſcheinen an den meiften Orten davon abzufchreden. Vermuthlich 
dürfte die Deftillation im luftverdünnten Raume auch hier fehr gut am 
Plage fein. | 

Noch jeltener ditrfte es fich bis jegt lohnen, nach dem Vorſchlage einiger 
Autoren das Schweröl vor der Deftillation einer chemifchen Reinigung durch 
Waſchen mit Schwefelfäure und Natronlauge zu unterwerfen. Die erftere 
nimmt zwar die Bafen auf, daneben aber noch eine Menge von anderen 
Beftandtheilen (al8 Sulfofäuren) und die Bafen felbft haben bisher jehr wenig 
technifche Verwendung, mit Ausnahme des Boridinbafengemifches zur Denatu⸗ 
rirung des Spiritus. Dieſes aber wirb einfacher und billiger aus ber 
Keinigungsfänre vom Leichtöle gewonnen. — Die Natronlauge wilde die 
Phenole aufnehmen, aber zur Reindarftellung des eigentlichen Phenoles (dev 
Garbolfänre) eignet fich viel befier das Carbolil. Wenn es die Preis: 
verhältniffe geftatten, zieht man die Phenole aus dem Schweröle allerdings 
durch Natronlauge aus, Man findet auch die Angabe, es fei das fo 
gewafchene Del von jeinem üblen Geruch, der von fchmefelhaltigen Kör⸗ 
pern herrühre, durch Schütteln mit 4 Proc. feines Gewichtes Eiſenvitriol zu 
befreien. 

Bei der Deftillation eines mit Säure und Lauge behandelten Schweröles 
wird man jedenfalls in der erften Fraction (bi8 215 oder 2209) weſentlich 
nur Naphtalin erhalten und diefes für fid) auffangen, ebenfo wie die letzte, 
anthracenhaltige Fraction. Der mittlere Theil wird jetzt tauglich zu Schmieröl, 
zum Anreiben von Farben, al8 Beleuchtungsöt (f. u.) fein. Nah Wurg?) 
ſoll man folgendermaßen verfahren. Dan beftillirt das Schweröl aus Keſſeln 
von 1000 bis 2000 Liter Inhalt und fammelt 1. das Product unter 120°, 
weldjes zum Rohbenzol geht; 2. das zwifchen 121 bis 190° Uebergehenbe (?); 
3. den Rüdftand, welcher zum Theer zurüdgeht. Die zweite Fraction wirb 
erft mit Säure behandelt, um die Boſen auszuziehen, dann mit Natronlauge, 
um die Phenole zu entfernen. Den Rüdftand kann man zum Schmieren oder 
zur Imprägnirung von Holz gebraudjen, oder auch zu einem Beleuchtungsble 
umwandeln. Zu legterem Zwecke muß man das Naphtalin entfernen, und 
behandelt deshalb erft mit 10 Proc. concentrirter Schmwefelfäure, dann mit 
Waſſer, dann mit 6 Proc. concentrirter Natronlauge, rectificirt das Del und 
behandelt: e8 zulegt mit Eifenvitriol zur Entfernung des üblen Geruches (vergl. 
oben). Das fo gereinigte Product geht als „huile siderale“ in ben 
Handel?). 


!) Matieres colorantes, p. 83; Diction. de Chimie, I, p. 651. — *) Wir 
haben bei allen unjeren Nachforſchungen nicht finden können, daß ſolches „Sideralöl“ 
nad der von Wurz befchriebenen oder einer ähnliden Methode aus Stein: 
tohlenjcywerdl bereitet irgendwo in den Kandel fommt. Wenn nicht, wie jo oft, 
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Nach einem Patente von Rohart (D. RP. Nr. 14924, vom 29. Jan. 
1881) fol man ſchwere Dele (auch Erdpech, Nohpetroleum 2c.) mehrere 
Stunden mit Kalk in einer Blafe erhigen und dann beftilliren. 


Zerjegung des Schwerdle8 durd Hohe Higegrabe. 


Schon feit langer Zeit find Verfuche, zum Theil mit Erfolg, gemacht 
worden, um fonft ſchwer verwerthbare Delrüditände aller Art in der Weife 
zu verwenden, daß man fie einer jehr hohen Hige ausſetzt, alfo z. B. fie durch 
glühende Röhren leitet. Hierbei war der Hauptzwed meift der, Leuchtgas 
dabei zu erzeugen, daneben aber auch ber, befjer verwerthbare Dele, meiftens 
leichtere, zu erhalten. Wir haben ſchon früher (S. 124) gefehen, daß man aus 
den fchweren Petroleum, Braunfohlentheer- und Holztheer⸗Rückſtänden auf 
diefem Wege ſowohl Benzol ꝛc. al8 auch Anthracen erhalten kann. 

Mit der Verwerthung folcher ſchweren Dele zur Leuchtgasbereitung und 
daneben zur Darftelung von Beleuchtungsölen haben ſich eine Anzahl von 
Chemikern bejchäftigt, deren Arbeiten hier nur erwähnt werden follen, zumal 
da fie meift nur Braunkohlen⸗ oder Torfüle bearbeiteten, wie Breitenlohner!?), 
Vohl?) Welcher dieſes Berfahren für unvortheilhaft Hält), Walker und 
Smith’) u. A. m. 

Speciell bezüglich auf den uns hier allein angehenden Fall ift ein 1861 
von der Parifer Gasgeſellſchaft patentirter Apparat?) welcher durch Fig. 140 
erläutert wird. Er befteht aus einer Batterie von gußeijernen cylindrifchen 
Ketorten a, an einem Ende gefchlofien, am anderen Ende mit einem beweg- 
lichen Dedel verfehen, welchen man zur Reinigung der Retorten abnehmen 
kann. Ungefähr 30 cm entfernt von einem Ende der Retorte befindet ſich eine 
20 bis 30cm hohe Scheivewand b, deren Zweck es ift, das Del davon ab- 
zubalten, fi) in dem nicht dem Teuer ausgejegten Theile der Retorte zu ver- 
breiten. ‘Der dadurd) abgeichlofiene Retortenraum commmnicirt durd) das 
Berbindungsrohr e mit einer Vorlage d, welche ihrerſeits durd) das Rohr e 
mit einer zweiten, gleichfalls fitr ſchwere Brobucte beftimmten Vorlage d’ vers 
bunden ift; aus leßterer werden die condenfirten Producte durch die Röhren 
gg’ entfernt, während die nicht condenfirten Dämpfe in die Kühlſchlange / 
gelangen und in der Vorlage A ſich anfammeln können; J führt die unconden- 
firbaren Safe ab. Das Schweröl fließt aus. dem Nefervoir %& durch den Hahn 


geradezu eine Verwechſelung mit Braunfohlentheerdlen vorliegt, Tann man wohl 
nur annehmen, daß daß von Wurt beichriebene Verfahren früher verſuchsweiſe 
ausgeführt wurde, aber wieder aufgegeben worden if. Bei den jegigen Breijen 
der Beleuchtungsöle ift e8 kaum denkbar, daß obige Behandlung rentiren könnte. 

1) Dingl. Journ. 167, 378; 175, 392; Wagner’8 Jahresber. 1863, ©. 691; 1868, 
S. 735. — *) Dingl. Journ, 177, 58; Wagner’8 Yahreäber. 1865, S. 726. — 
2) Wagner's Yahresber. 1867, S. 762. — *) Technologiste 1861, p. 145; Wag- 
ner's Yahresber. 1862, ©. 677; Girard et de Laire, Derives de la houille, 


p. 20 
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5 in den Abſperrtrichter © und aus dieſem in continuirlichem Strahle in die 
ſchon vorher zur Rothgluth erhigte Retorte a ein, wo es fich bis zur Scheider 
wand b ausbreitet. Dabei zerjegt e8 fich in Graphit, welder in der Retorte 
zurlidbleibt, und flüchtige Producte, welche über die Scheidewand weg nad) ben 


Big. 140. 


Vorlagen gelangen. In den Vorlagen dd’ conbenfirt ſich eine ſchwere, thee ⸗ 
tige Slüffigfeit, welche man mit mehr Schweröl miſcht und wieder in die 
Retorte zurüdfliegen läßt (Heut zu Tage würde man wohl zunächſt das 
Anthracen daraus zu gewinnen ſuchen); die durch das Schlangenrohr f con- 
denfirte und in à angefammelte ylüffigfeit ift reich an Benzol, und wird wie 
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ein Rohbenzol umdeſtillirt. Das Gas, welches aus 7 ausftrömt, wird zur 
Beleuchtung benugt, und wurde damals ald Hauptproduct angejehen. 

Behrens!) wendete zu ähnlichen Zwede einen aus feuerfeften Steinen 
gemauerten Ofen mit geheizter Sohle an. Derfelbe wurde bis zu einer zwiſchen 
Roth⸗ und Weißgluth gelegenen Temperatur erhigt; daun wurde ein finger- 
dicker, continuirlicher Strahl Schweröl durch ein Ss Rohr hineingeleitet. “Die 
Berdichtungsvorrichtungen beitanden aus der gewöhnlichen Hydraulit und aus 
jehr weiten Röhren, welche trotzdem häufig durd, in den Dämpfen und Gafen 
mitgenommenes Naphtalin und Ruß verftopft wurden. In der am Fuße des 
Dfens liegenden Hydraulik verdichtete ſich die größte Menge des nicht zerjegten 
Deles, der übrige Theil nebſt Naphtalin und den gebildeten flüchtigen Kohlen⸗ 
waflerftoffen erft im Kuhlrohre. Auf diefem Wege lieferten die Schweröle 
durchſchnittlich Proc. Benzol und Zoluol, dann etwas Xylol und höhere 
Homologe. Unterhalb und oberhalb der vorhin erwähnten QTemperatur ver- 
minderte fich die Ausbeute an leicht fiedenden Kohlenwaflerftoffen. Im erfteren 
Falle zerſetzte fi) nur ein geringes Quantum Schweröl; im .leßteren ver- 
wandelte daS Benzol fi in Naphtalin. Am entfernteften Punkte der Kühl: 
vorrichtung verdichtete fi ein Gemenge von Naphtalin, Benzol und Toluol. 
Auf der Sohle des Dfens bleibt Graphit zuriid, welchen man in großen 
Stüden erhalten kann, und welcher ein werthvolles Heizmittel zur Hervor⸗ 
bringung höherer Temperaturen darftellt. 

°- Natürlich könnte man den von Nobel in Baku zur Yerfegung von 
Vetroleumridftänden angewendeten Apparat (S. 130) auch fir Kreofotöl 
verwenden. 

G. E. Davis’ Vorſchlag, alle THeerdeftillate mit Ausnahme von Naph—⸗ 
talin und Anthracen in Gas zu verwandeln (S. 382), joll auch in diefem Zu⸗ 
jammenhange erwähnt werden. 

Zur Bergafung von Theeröl beihidt H. Kenyon?) (Engl. Pat. 
Nr. 13627, 1887) paarweile arbeitende Ketorten mit Kohle und leitet von 
einem gewiflen Zeitpunfte ab Wafjerdampf und Theeröldampf, die in einer 
befonderen Retorte vorgeheizt werden, in die Retorten. Die Safe der zuletzt 
gefüllten Retorte werden in die zuerft gefüllte zuritdgeleitet. Sol die Aus 
beute an Ammoniat und Kohlenwaflerftoffen der aromatischen Reihe erhöht 
werden, fo werden die Retorten mit wafferftoffefanerftoffsftidftoffreichem Kohlen⸗ 
fein gefüllt, dem man noch eine gleiche Quantität Lederabfälle, Haare u. dgl. 
zufegt. Durch die Ketorte wird dann eine größere Menge Dampf und Kohlen: 
waflerftoffe und auc) etwas Luft geleitet. Anthracen und aromatische Kohlen: 
wafjerftoffe werden dem Gafe durch Wafchen mit ſchweren, bis zum Gefrier⸗ 
punkte abgefühlten Delen entzogen. Bezüglich der Beurtheilung des Werthes 
diefer Erfindung mag es genligen, wenn wir auf die Yeußerungen Kraemer's 
über den Dinsmore-Proceß hinweijen. 

Früher witrde es ſich felten verlohnt haben, Theeröle in Gas zu ver- 


1) Dingl. Journ. 208, 3861; Wagner’3 Jahresber. 1873, S. 703. — *) Ghem.: 
3tg. 1889, ©. 267. 
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wandeln, aber bei den gegenwärtigen Preisverhältniſſen ſcheint dies nicht 
geradezu unmöglich zu ſein. Vergl. jedoch die Bemerkungen von Wright, 
S. 383. 


Es fei noch darauf hingewieſen, daß man nah I. Young bie ſchweren 
Dele der Paraffinreihe (von Boghead zc.) dadurch im leichtere verwandeln 
kann, daß man fie in ftarfen Eifenkeffeln unter einem Drud von 11/, Atm. 
erhigt. Möglicher Weiſe würde dieſes Verfahren auch bei ſchweren Steintohlen- 
theerölen günftige Refultate haben; über die Koſten der Operation, die Aus⸗ 
beute ꝛc. läßt fich natürlich jest nichts jagen. 

Inzwiſchen hat Boleg!) die Aufarbeitung des Kreofotöles durch Drud- 
deftillation näher findirt. Bei der Anwendung von nur 3 bis 4 Atm. Drud 
und vorausgegangener Reinigung mit Schwefelfäure und Natronlauge ließ ſich 
aus demjelben ein leichteres, dünnflüſſigeres, orangegelbes und faft geruchlofes 
Theeröl herftellen, das ein neuartiges, helles, auch für Innenanftriche geeig- 
netes Carbolineum abgiebt, und aud das im Rohöle enthaltene Naphtalin 
gewinnt man hierbei jehr gut und gleich ganz rein; leichtere Dele ſcheinen 
dabei aber nicht erhalten zu werden. 


Verwendung der Schwersle ale Schmiermittel 


Eine rationelle Verwendung zu dieſem Zwecke kann nur ſtattfinden, wenn 
die Säuren (Phenole) des Theers entfernt find, da dieſe geradezu frictions⸗ 
beförbernd wirken... Auch das Naphtalin wirkt kaum günftig in dieſer Bezie- 
hung. Dagegen ift da8 Gemiſch von nicht erftarrenden Delen, welche vor 
dem Anthracen und mit diefem kommen, allerdings geeignet zur Verwendung 
als Schmiermittel, wenigftend nad) pafiender Behandlung, und ein ſolches 
Schmierjett wirb auch ziemlich viel in Kohlengruben 2c. verwendet, obwohl die 
ſchweren Paraffin⸗ und Betroleumdle einerfeits, das Harzöl andererfeits weit 
befjere Schmiermittel find und zu fo billigem Preiſe geliefert werden können, 
daß man es kaum nöthig hat, zu den Steintohlentheerölen zu greifen. 

Um diefe Dele zu einigermaßen brauchbaren Schmierölen zu machen, 
müſſen die Phenole entfernt werden, was natürlich von felbft gejchieht, wenn 
man fie nach den obigen Borfchriften (S. 477) mit Allalien und Säuren 
behandelt. ‘Dies ift aber eben meiit zu theuer, und bie Wagenjchmierfabrifanten 
begnügen ſich daher mit einer Behandlung mit Kalt, ähnlich wie beim Harzöle, 
mit welchem wohl die Dele meift gemifcht werden. Folgende Vorfchrift findet 
ih in Thenius' Verwertfung des Steintohlentheers (S. 92). Man ftellt 
zunächſt zwei Anſätze her. Yu dem erften trägt man in einem Deftillations- 
apparate in 50 kg rohes Harzöl allmälig 25 kg Kalfhydrat ein und erwärmt 
unter Umrühren bis zur vollftändigen Löſung, dann noch eine Stunde lang 
unter Condenfation der Dämpfe, läßt abfiten und das Klare ablaufen. Für 
den zweiten Anfag trägt man in einem offenen Keſſel 75 kg trodenes Kalk⸗ 
hydrat in ein Gemiſch von 25kg Harzöl und 25 kg fchwerem, Treofotfreiem 


1) ]oco eit. 
Lunge-Köbler, Steinfoblentbeer. 81 
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Steinkohlentheeröl ein, erwärmt unter Umrühren, bis die Maſſe ganz homogen 
iſt, und läßt unter Umrühren erlalten. Bon jedem diefer Anjäge nimmt man 
25 kg, vermischt diefelben in einem Keſſel gleihmäßig und fett unter folgen- 
dem Umrühren einen dritten Anfag hinzu, bereitet aus 10kg gejchmolzenem 
Ozokerit, dem 25 kg fchmeres, freojotfreies Steinkohlentheeröl und 25 kg ſchweres 
Harzöl beigemengt find. Diefe Maſſe wird erft hinzugegeben, nachdem fie 
etwas erfaltet ift, aber nicht fo weit, daß fie zu erftarren anfinge Um die 
Maſſe gelb zu färben, rührt man nod) warm einige Kilogramm Curcuma ein; 
ihwarzblau färbt man mit Kienruß, der mit Harzöl abgerieben ift. 

Thenius beichreibt auch (a. a. D. ©. 81) ein anderes Wagenfett, ber 
ftehend aus einer Mifchung von Talg- Sobajeife, Fiſchthran⸗Kaliſeife und 
Steintohlentheeröl. 

Dumoulin und Coutelle wollen Mafchinenfchmieröl darftellen, indem 
fie 100 kg Kreojotöl, 50 Liter Wafler, 1kg Chlorkalt, 1 kg Soda und 5kg 
Braumftein mifchen, gut durcharbeiten, 24 Stunden abfigen laffen, das Klare 
vom Bodenſatz und Wafler decantiren, durd) Deftilliren reinigen und je 100 kg 
des jo gereinigten Deles mit 25 kg Harzöl mifchen; durch dieſe Bermifchung 
fol der „gummige“ Theil der Dele entfernt und diefelben geruchlos gemacht 
werden. Dan könne auch das Del deftilliven, ehe man die Ingredientien zufege. 


Verwendung des Schwerdles zur Beleudhtung. 


Schon feit langer Zeit ift diefe Verwendung hier und dort auf Dafen- 
dämmen, bei Eifenbahnarbeiten 2c. gejchehen, wo e8 auf den Kauch nicht 
anfam. Die Verbrennung in offenen Gefäßen (Theerbecken) it jedoch eine 
höchſt unvolllommene, rohe Beleuchtunggart. Das Verfahren von Du⸗ 
moulin und Coutelle (ſ. o.) fol die Schweröle auch zur Beleuchtung, 
felbft in Wohnzimmern, tauglich machen), welches letztere freilich) unglaublich 
erſcheint. 

Um einen guten Beleuchtungseffect zu erzielen, iſt es durchaus nöthig, 
daß man einen Luftſtrom einführt, welcher die Bildung des Rauches verhindert 
und den Ruß ſelbſt zur Verbrennung bringt. Es liegt alſo hierbei alles an 
der Conſtruction der Lampen. Yür dieſen Zweck hat ſich ſehr gut bewährt 
die Dampfſtrahl-Oellampe von Hartmann und Lucke in Mülheim am 
Rhein?), welche deshalb im Folgenden beſchrieben und in den Fig. 141 und 
142 abgebildet werden ſoll. Der Dampfſtrahl führt dabei der Lampe nicht 
nur den zum Brennen nöthigen Sauerſtoff zu, ſondern zerſetzt auch die Kohlen⸗ 
ſtoffverbindungen chemiſch, wodurch die Rußbildung vermieden und eine inten⸗ 
ſive Leuchtkraft erzielt wird. Man kann dieſe Lampe natürlich auch auf alle 
anderen, billigen kohlenſtoffreichen Erd- und Theerdle anwenden; fie bedarf 
feiner mechaniſchen Luftgebläſe, ſondern läßt ſich überall, wo Dampf vorhanden 
ift, ohne Umftände aufftellen, eignet fi) aljo namentlich zur Beleuchtung von 
großen Fabrikſälen, Hofräumen u. dergl., dagegen nicht für Localitäten, wo 
man weniger intenfive, fondern mehr verteilte Lichtwirkung braudjt. 


ı) Wagner’8 Yahresber. 1860, S. 577. — *) D. RB. Nr. 9195, 1879. 


Big. 141. 


Lampe von Hartmann und Lude. 
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In dem mit Del gefüllten Behälter « hängt das Luftzuflihrungsröhrchen 
b, welches am oberen Ende in emen Lufttrichter ce mündet, der mit einem Schieber 
verfehen ift, um den Yutritt der Luft zum Behälter a reguliven zu fünnen. 
In Folge deflen muß das Del aus dem Behälter a nad) dem Mariotte’fchen 
Principe ganz gleichmäßig ausfliegen. Das Del gelangt von a durd den 
Hahn e und das Rohr g zu dem Teller d, auf weldhem es angezlinbet und 
dann mit dem Trichter f überdedt wird. Der Teller muß vollftändig Hori- 
zontal montirt fein. Da das Del nur ſchwer entzänblich ift, fo übergießt 
man ed mit ein wenig Petroleum. Hierauf läßt man nad und nach ben 
dur) den Dampftrodner % (fig. 142) getrodneten Dampf ganz langſam 
durd) die im Teller d angebrachte conifche Deffnung zutreten. Brennt das 
Del auf der ganzen Tellerfläche dann gleichmäßig, was durch die Regulirumg 
der Dampfzuftrömung ſehr bald erzielt wird, fo bedarf die Lampe feiner Be⸗ 
dienung mehr. Wließt durch die ımrichtige Stellung des Schiebers bei c dem 
Teller mehr Del zu, als zum Berbrennen nöthig ift, fo fteigt da8 unverbrauchte 
Del über den inneren Rand des Tellers und geht in die ringförmige Yuge, von 
wo aus es durch das Röhrchen % in den Sammellaften i gelangt. Zu Anfang 
ift e8 fogar beſſer, wenn man abfihtlich überfließen läßt; jpäter, wenn fich das 
Del erwärmt hat, läßt man fo viel zufließen, daß das Innere des Benners 
voll bleibt. Sol die Lampe ausgelöfcht werden, fo wird der Hahn e geſchloſſen, 
damit fein Del mehr auf den Teller fließen kann, dann der ‘Dampf durch das 
Bentil % abgefperrt und die Flamme mit dem trichterfürmigen Dedel J zus 
gebedt, unter welchem fie fofort, erftidt. Das auf dem Teller d und im Rohre 
g zurückgebliebene unverbrauchte Del wird dann durch Deffnen des Hahnes m 
in den Sammelfaften i abgelafien. Der Hahn wird jest als Dreimeghahn 
conftruirt, jo daß er das Del dem Brenner zuführt und bei veränderter Stellung 
die Entleerung des Brenners und Zuflußrohres bewirft. 

Der unter dem Teller d eintretende ‘Dampf wirkt mechaniſch daburd), 
daß er die zur Verbrennung nöthige Luft in die Flamme treibt und gleichzeitig 
auch das Anfaugen der Luft von außen her durch die Deffnungen des Trichters 
f bewirkt. Chemiſch wirkt der Waſſerdampf infofern, daß er in der Hitze und 
in Gegenwart von Kohlenwafjerftoffen theilweife zerfeßt wird, wodurch ein 
Gemiſch von Gaſen entfteht, welches beim Verbrennen außerordentlich inten- 
fives Licht erzeugt und feinen Kohlenftoff abjondert. Von gewöhnlichen Yampen 
wird dies nicht erreicht, weil bei diefen bei hinreichender Luftzufuhr die Flamme 
wohl heißer, aber weniger leuchtend wird. Der Dampf ınuß möglichſt troden 
fein und fiir den Abfluß des condenfirten Waſſers gejorgt werben. 

Das Theeröl brennt alfo hier ohne Docht und Cylinder, am beften in 
jehr großen Gaslaternen mit Neflector. Eine Lampe giebt eine Leuchtkraft 
von 20 Gasflammen oder 180 Normallerzen, bei einem ſtündlichen Verbrauch 
von etwa 1000 g Theeröl. Der Delbehälter enthält circa 30 Liter Theeröl, 
um felbft für die längften Nächte auszureichen. Putzen und Reparaturen der 
Lampen find unnöthig. 

Die neuefte Form diefer Lampe ift durch Fig. 143 in !/,, natürlicher 
Größe verfinnliht. Eine ſolche Lampe koftet inc. Verpadung 100 Mt., 
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die Laterne mit Verglafung 80 ME, das Theeröl incl. Faß. 12 Mf. ab Mul⸗ 
heim a. Rh. Dieſe Beleuchtung ift alfo, wo die Fracht das Del nicht zu ſehr 
vertheuert, weit billiger als Gasbeleuchtung. 

Ein anderer Apparat fir denfelben Zwed ift der von Lyle und Hannay 

in Glasgow unter dem Namen „Lucigen“ patentirte, Fig. 144 (a. f. S.) Er ent 
hält einen Delbehälter mit eigenthümlichem Brenner an der Spike eines 
Rohres H, welches beliebig lang gemacht werben Tann. In diefen Behälter 
wird durch einen Kautſchukſchlauch (um das Lucigen transportabel zu machen) 
comprimirte Luft bei A eingeführt; B ift ein Waſſerabſaugerohr, C ein Aus 
blafehahn. Hierdurch wird das Sig. 148. 
Del durch ein Steigrohr in bie 
‚Höhe gepreßt, und indem bie Luft 
gleichzeitig buch D, O und E 
entweicht, fo entfteht mit dem aus 
dem Brenner J in die Ber 
brennungslammer L austretenden 
Del ein Staubregen, den man 
anzündet. M ift ein Windſchutz⸗ 
blech, K und N Regulirungs -⸗ 
ſchrauben, @ ein Sicherheits- 
ventil. Die Luft wird mit etwa 
1 Atm. Meberdrud in den Accus 
mulator gepreßt. Das Lucigen 
giebt ein Licht von ungefähr 2000 
Kerzenſtärlen. Die Flamme ift 
groß und das Licht gut vertheilt, 
fo daß die Augen dadurch nicht 
geblendet werden; dies foll ein 
geoßer Borzug vor dem elektriſchen 
Lichte fein, welches viel tiefere 
Schatten wirft. Das Lucigen 
foll weit billiger in den Anſchaffungs⸗ und Unterhaltungstoften fein, als das 
Gas⸗ oder elektriſche Licht. Es kann entweder durch comprimirte Luft ober 
Dampf mit äußerſt wenig Kraftaufwand betrieben werben und bedarf feiner 
feinen Mafchinerte. Das im Lucigen verwendete Del ift gewöhnliches Kreoſotbl, 
von dem ſtundlich etwa 41/, Liter verbraucht werden. In Folge der Anwen- 
dung von Drud giebt das Lucigen beim Brennen ein ähnliches Geräufch, wie 
wenn Dampf abgeblafen wird. Dies würde natürlich in einem geſchioſſenen 
Gebäude fehr unangenehm fein, kommt aber im Freien kaum in Betracht. 
Rauch entfteht kaum, und fein unangenehmer Geruch. Das Lucigen brennt 
auch ebenfo gut bei ftarfem Regen, braucht feine Laterne und hat feine Theile, 
die leicht zu beſchädigen wären. 

Diefer Apparat if fpäter von Grube!) weentlich verbefiert worben, 








?) Glafer’8 Annalen 24, 196. 
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beſonders was den Brenner anbelangt; feine Conftruction ift in Sig. 145 

abgebildet. Dieſe „Oleo-Vapor»Lampe* wird vermittelft der im Apparate 

befindlichen Bumpe M 6i6 zu drei Viertel mit Theeröl gefüllt, wodurch die 

Luft über dem Oele jelbftthätig comprimirt wird. Dieſe führt ımter jtarfem 

Fig. 144. Drud, welder am Ma ⸗ 

nometer zu beobachten 

ift, das Del dem Bren- 

ner R zu, welcher das⸗ 

felbe nad) einmaliger 

Erwärmung felbfethätig 

erhigt und verdampft. 

Hierzu find nur adıt 

bis zehn Minuten er- 

forderlich, innerhalb 

welcher auf dem unter 

dem Brenner ange 

brachten Zeller C am 

einfachften etwas mit 

Del getränfte Putzwolle 

verbrannt wird. Sit 

die Flamme einmal ent 

zlindet, fo erfolgt ferner⸗ 

bin die Dampfbildung 

durch die Hige der 

Flamme felbft; die 

Slamme brennt mit 

ſchönem, Hellem, jedoch 

nicht fo grellem Lichte, 

wie die Bogenlampe, 

dabei ohne jede Raud- 

entwidelung, wodurch 

eine Berrußung der 

Brenner fat andge 

ſchloſſen iſt. Sie con- 

fumirt pro Stunde ſechs 

Liter Theerbl und ihre 

Bedienung ift außer 

ordentlich einfach: ein- 

mal angezündet bedarf 

es nur alle zwei Stun« 

den des Nachpumpens 

von Luft. Derartige Lampen werden in einer Lichtſtärle von 1000 bis 6000 
Kerzen angefertigt. 

Ein ähnlicher Apparat zu dieſem Zwecke iſt unter dem Namen „Trag- 

bares Sonnenlicht“ von Luther & Roſe patentirt worden. Das Chemical Trade 
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Journal 1887, p. 202 berichtet über eine damit in Mancheſter angeftellte, 
ſehr gut ausgefallene Probe. Der Apparat befteht aus einem Stahlchlinder 
als Defrefervoir, welder auf einen Fin. 145. 
Drud von Ikg pro Duadratcentimeter 
geprüft und mit Sicjerheitsventil ver« N / 0 RR 
ſehen ift; derſelbe ift zur Verbittung * 
der Condenſation von einem gußeiſernen 
Mantel umgeben. Vermittelſt einer 
Heinen Kolsfeuerung wird das Del ver⸗ 
dampft und durch ein Rohr von paſſender 
Länge in die Verbrennungskammer ge⸗ 
leitet. Hier wird (ohne ein Gebläfe 
und dergleichen) Luft in nöthiger Menge zugeführt, 
wobei der unter einem Drud von 3,3 kg 
pro Eubifcentimeter ausftrömende Deldampf voll« 
ftändig und mit bfendend weißem Lichte verbrennt. 
Die Patentträger fertigen folche Lampen bis zu 
3000 Kerzenftärke an, und berechnen die Koften 
davon auf etwa 1 d. (8 Pf.) pro Stunde fiir 1000 
Kerzen (9). 

Die Anwendung des Schweröles zum Carbu- RK 
riren von Leuchtgas wird fpäter mit derjenigen 
von anderen Theerbeftandtheilen beſprochen werben j 
(Eap. 11). L 
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Das ſchwere Steinkoplentheerdl, Kreofotöl, enthält etwa 15 bis 20 Proc. 
Phenole, welche hauptſächlich aus Krefolen, wenig wirklichen Phenol und 
höheren Homologen beftehen. Es bildet deshalb jhon in roher Form ein 
vorzügliches Desinfectionsmittel, das fur die Zwecke. der Großdesinfection that ⸗ 
ſachlich auch in umfangreichſter Weiſe angewendet wird. Fur viele Zwecke 
ftört jedoch ſein unangenehmer Geruch, ſowie die geringe Löslichteit des Oeles 
in wäflerigen Fluſſigkeiten. Auch Dufart!) hat die hervorragenden, fäufniße 
widrigen Eigenfchaften des Kreofotöles, namentlich des zwiſchen 210 und 300° 
fedenden, von Naphtalin befreiten Antheiles conftatiren können. Noch inten- 
fiver wäre natürlich die desinficirende Kraft des aus bem Schweröle, wenn 
auch in roher Form, abgeſchiedenen Phenolgemifches. Allein diefe Abſcheidung 
toftet einen ſolchen Aufwand an Ehemilalien und Arbeit, daß ein derartiges 
Desinfectionsmittel viel zu theuer würde. Unfengbar befigen aber aud) die 
die rohen Phenole begleitenden, neutralen, ſchweren Theeröle gewifie besinfir 
cirende Eigenſchaften, fo daß ſchon aus diefem Grunde eine Ertraction der 





") Compt. rend. 79, 229. 
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erfteren wenig rationell wäre. Staveley hat zwar, wie wir fpäter bei der 
Beſprechung der Carbolfänre fehen werden, ein billiges Ertractionsverfahren 
für Phenole beichrieben, immerhin aber bietet e8 größeren Vortheil, das Schweröl 
zur Application ald Desinfectionsmittel in eine Form zu bringen, die wir im 
Nachſtehenden beichreiben wollen. 

Nach Engler und Diedhoff?) find fchon feit dem Jahre 1874 Löſungen 
von Seifen in Theerölen oder von Theerdlen in Seifen in den Handel gebradjt 
worden. Dieje Löſungen zeigen die Eigenthitmlichkeit, daß fie entweder mit 
Waſſer eine Emulfion bilden, welde alſo das Theeröl im Yuftande feinfter 
mechaniſcher Vertheilung Hält, ober aber fich gänzlich darin löſen. Ber der 
Erfinder diefer Löfungen ift, fcheint nicht mit Sicherheit feftzuftehen, doch if 
zweifellos über die Präparate von I. Schenkel?) (Chemiſche Fabrik Eifen- 
bitttel) zuerft (1884) in willenfchaftlichen Yeitfchriften berichtet worden. Als 
dann im Jahre 1887 die Firma William Bearjon u. Eo. in Hamburg 
das „Creolin“ Jeyes' mit emem ungeheuren Aufwand an Reclame auf den 
Markt bradjte, fanden diefe Präparate allgemeine Beadjtung. 

Das Creolin Bearfon’s ift zu wiederholten Malen von verfchiebenen 
Forſchern unterjucht worden, aber erft Otto und Bedurts ?) erfaunten 
feine wahre Zuſammenſetzung als Theerölfeifenlöfung. Später hat andı 
Sprenger*) da8 Pearfon’fche Product aufs Neue analyfirt und ift 
wejentlich zu dem gleichen Reſultate wie erftgenannte Forſcher gelommen. 
Danach befteht das Ereolin Bearjon aus: 









Beſtandtheile | Otto u. Bedurts Sprenger 


Koblenwaflerftoffe . . . . 


Phenole . ... 2.2... 1267 „ 
Pyridinbaien. . . . . . 2,76 

Abietinfäure (Harz) . . . 8245 „ 
Raflr -. .. 2.22 .. 534 „ 
Ratron . » 2 2 22.2. 1,45 „ 
Schwell......:.. 025 „ 
Chlor... . 222.2. 014 „ 


Nach Otto und Bedurts ift das Greolin weiter nichts als eine Mifchung 
von höher fiedenden Homologen der Carbolſäure und Heine Mengen Pyridinbafen 
enthaltenden Theerölen (alſo Kreofotöl) mit Natronharzfeife und Waſſer. Ueber 
die emulgirenden Eigenſchaften der Harzfeife hat uns aber H. Collier’) eine 
ſehr intereffante Arbeit geliefert, aus der hervorgeht, daß eine Seife, her⸗ 
geftellt durch zweiftiindiges Kochen von 112g Colophonium mit 20g kauſtiſcher 
Soda und 580 g Wafler, die Eigenichaft befist, ſelbſt Queckſilber beim Scüt- 
ten augenblidlich in den Zuftand feinfter Vertheilung zu verjegen und daß 


1) Archiv d. Pharm. 1892, Heft 8. — *) Pharm. Gentralh. 1884, S. 290. — 
3) Ibid. 1889, S. 227. — *) Zeitichr. f. angew. Chem. 1891, ©. 183. — 
®) Pharm. Journ. and Transact. 1890, XX, p. 751; Chem.:Big. 1890, Rep. ©. 116. 
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auch Dele und Flüſſigkeiten wie Chloroform, Thymol, Camphorgeift, Kreofot ıc. 
durch Zuſatz von geringen Mengen Harzjeife fchnell und volllommen durch 
Waſſer emulgirt werben. 

Legen wir die fo hergeftellte Seife den obigen Analyjen zu Grunde, fo 
ergiebt fi aus der Unterfuhung von Bedurts und Otto, daß 30 Thle. 
Harz nad) Angabe von Collier zu verfeifen find und die Seife mit 70 Thln. 
Kreofotöl zu löoſen ift; die Analyfe von Sprenger erfordert die Verfeifung von 
40 Thln. Harz und Zuſatz von 60 Thln. Kreofots. Daraus und aus 
früheren Wnalyfen !) ergiebt fih, daß das Ereofin in feiner Zuſammenſetzung 
zu verichiedenen Zeiten recht bedeutenden Schwankungen unterworfen gewefen 
if. Emulgivende Wirkung auf ſchwere Steinfohlentheeröfe foll auch der 
Zuſatz von Gummildfungen, fowie gewiſſer Sulfofäuren fchwerer Kohlenwaſſer⸗ 
ftoffe aus Steinkohlentheer 2) (Artmann’s Creolin) ausüben. 

Creolin, das auch unter dem Namen Krefolin, Desinfectol ꝛc. in den 
Handel fommt, bildet eine dunkelbraune, ſyrupöſe Flüffigkeit von charakterifti- 
chem Kreofotgerudy unb dem fpecif. Gew. 1,04 bi8 1,08. Das Ereolin ift 
in jedem Berhältnifje löslich in verbiinntem Alkohol (1:7), Aether und Ehloro- 
form, theilweife aud) in Petroleumäther, dagegen unlöslich in Holzgeiſt. Mit 
Wafler bildet es eine Emulfion, die befonders fchön in die Erſcheinung tritt, 
wenn man das Creolin tropfenweife in Waſſer einträufeln läßt: es entftehen 
zuerft, von jedem Tropfen ausgehend, wollenförmige Gebilde, die ſich fpäter 
zu einer milchweißen, gleichförmigen Flüffigfeit ausbilden. Diefe Emulfion, 
deren größte Vollkommenheit bei 21/, Proc. Creolin liegt, reagirt ſchwach 
alkaliſch, fleckt nicht und foll auch in ftärkerer Concentration (5 Proc.) ungiftig 
fein. Mit faurem oder alfalifhem Waſſer bildet da8 Creolin mehr bräunlich 
gefärbte Emulftonen, ebenjo mit Glycerin. Die Anwendung bes Creolins ift 
biefelbe wie die der Carbolſäure. 

Bom Creolin unterfcheibdet fi das „Lyſol“ von Schülke und Mayı 
dadurch, daß es in Wafler gänzlid) Mar löslich iſt. Schon früher Hatte 
Schentel unter dem Namen „Sapocarbol* ein Präparat von benfelben 
Eigenfchaften hergeſtellt. W. Dammann?) nahm fpäter ein Patent auf ein 
Berfahren, um Theeröle vollftändigin wäflerige Löſung zu bringen; das Er⸗ 
zeugniß dieſes Verfahrens ift das fogenannte Lyſol. Nach der Patentſchrift 
vermifcht man die Theeröle, welche reich an Phenolen und Krefolen find, mit 
einem Dele, 3. B. Leinöl, oder einem Harze, 3. B. Colophonium, und verfeift 
darauf das Del oder Harz in diefem Gemifche durch Kalilauge unter Zuſatz 
von Altohol, indem man am Rückflußkühler fo lange erhigt, bis das Gemisch 
vollfommen homogen eriheint. Dan erhält auf diefe Weife braune, ölige, Har 
durchſcheinende dickliche Flüfligkeiten oder halbfefte Maffen, welche ſich in reinem 
Waſſer fofort far auflöfen. 

Nach Gerlach) dienen zur Herftellung bes Lyſols die rohen Theeröle, 
welche bei einer Zemperatur von 199 bi8 2019 übergehen, alfo die erften 

ı) Köhler, Garbolfäure u. Sarbolfäurepräparate, Berlin 1881, S. 1355. — 


*)D RP. Nr. 51515, 1889. — ?) D. RP. Nr. 52129, 1889. — *) Chem.Ztg. 
189%, ©. 1289. 
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Antheile des Kreofotöled. Dieſe Fraction beſteht in der Hauptſache aus einem 
Gemische von Phenol mit Krefolen, fo daß alfo verhältnigmäßig wenig neu- 
trale Dele darin enthalten find. Auf Antrag des Reichögefundheitdamtes iſt 
durch Entſcheidung des Patentamtes vom 22. April 1896 1) das Dam- 
mann'ſche Patent theilweife für nichtig erklärt worden. Die Nichtigfeits- 
erklärung bezieht fich auf den wefentlichiten Theil des Patentes, jo zwar, daß 
das Berfahren zur Löſung der Krefole in Seife frei gegeben ift und nur das 
Derfahren, die eigentlichen Theeröle durch Seife löslich zu machen, beftehen 
bleibt. Krefollöfungen in Seife kann fomit Jeder herftellen und nur ber 
Name Tyfol bleibt geſchützt. 

Nah W. Reuß?) zeigen die Lyſole der Chemifchen Fabrik Eifen- 
büttel (Schenkel) und von Schülfe und Mayı (Damımann) folgende 
Zufammenfegung: 








Beſtandtheile | Gifenbüttel | Schülke u. Mayr 

Reinkreſole | 49,20 For “2 Proc. 
Kreſolverunreinigung Rohfeefol ... ... . | 0,76 Ä n 
Rinoljaures Kali | | 19,80 n | 2788 
Glycerin, natürli | Waflerfreie Seife . . . 213 „ 848 „ 

unſtlich I _ 412 , 
ı 11: .. ...... 651 „ 717 „ 
Be nn 21,34 „ 932 „ 








| 99,74 Proc. | 100,09 Proc. 


Lyſol dient zu den gleichen Zwecken wie Creolin und Carbolfäure. Ein 
Nachtheil, den beide Präparate am Operationstifche aufweifen, ift der, daß beim 
Waſchen der Hände und Inftrumente diefe und die Haut fchlüpfrig werben. 
Diefen Nachtheil befigt, wie wir fpäter fehen werben, ein anderes, hierher- 
gehöriges Präparat, das „Krefol Rafchig“, nicht. 


Berwendung des Schwerdles zum Imprägniren von Holz. 


Die Confervirung des Holzes, insbefondere der Eifenbahnichwellen, Tele: 
graphenftangen, Pfähle für Hafenbauten u. ſ. f. ift eine Induftrie von großer 
Bedeutung, welche mit derjenigen der Theerbeftillation in inniger Verbindung 
fteht, infofern al8 der größte Theil der vom Theer abbeftillirten Oele für 
diefen Zweck verwendet wird, und als wir die erfte Entwidelung der Theer- 
deftillation auf die Nachfrage nach ſolchen Delen zurückführen können, welche 
durch die Einführung von Bethell’s Verfahren entftand (1838). 

Die Geſchichte der Holzconfervirung im Allgemeinen und diejenige des 
Kreofotirens im Befonderen ift in den verfchiedenen Werken enthalten, welche 


1) Chem. Ind. 1897, ©. 8 u. 9. — ?) Pharm. Ztg. 1894; Zeitichr. |. angem. 
Chem. 1894, ©. 569. 
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auf dieje Induftrie näher eingehen, und auf welche wir in Bezug auf bie tech⸗ 
nifchen Einzelheiten vermweifen müfjen. Wir nennen hiervon: Ab. Mayer, Ches 
mifche Technologie des Holzes (Braunfchweig 1872); Bureſch, Der Schutz bes 
Holzes (2. Aufl., Dresden 1880); Heinzerling, Die Confervirung bes 
Holzes. Die folgenden Angaben find großentheils einer in Deutichland wohl 
wenig gefannten Abhandlung von S. B. Boulton entnommen, welche viele 
eigene Studien und Erfahrungen enthält ?). | 

Theer und Pech find von den älteften Zeiten an zum Anftreichen oder 
Beichmieren von Holz gebraudjt worden; befondere Beiſpiele des Schutzes von 
Holz gegen Fäulniß werden erwähnt in Bezug auf die Bühne, auf welcher der 
Zeus der Phidiad zu Olympia ftand, und auf die hölzerne Bildſäule der Diana 
zu Ephefus (Boulton, ©. 5). Die Eonfervirung der ägpptifchen Mumien 
fann man großentheil® in dieſelbe Kategorie ftellen. Aber man muß einen 
großen Schritt in der Gefchichte thun, ehe man zu einer weit verbreiteten Ans 
wendung von fäulnigmwidrigen Mitteln für Holz kommt. Abgejehen von einigen 
vereinzelten Verſuchen mit verfchiedenen Mitteln, welche im 18. Iahrhundert 
angeftellt wurden, finden wir thatſächlich nichts in diefer Richtung bis zum 
Anfange des 19. Jahrhunderts gefchehend, obwohl bie Urkunden des englifchen 
Batentamtes Schon von 1768 ab alle möglichen Antifeptica enthalten (Boulton, 
©. 8). Erſt feit der Entftehung des Eifenbahnfyftems hat die antifeptifche 
Behandlung des Holzes fid) ausgebreitet. Im Jahre 1838 Tagen bem 
Publicum ſchon alle die vier Syſteme der Holzconfervirung vor, welche heute 
allein im Gebrauche find, und warben um die Gunſt der Ingenienre, nämlich: 
1) Duedfilberfublimat, bekannt ſeit 1705, wiederum eingeführt von 
3. 9. Kyan; 2) Kupfervitriol, befannt feit 1767, befonders eingeführt von 
Boucherie; 3) Chlorzint, befannt feit 1815, wiederum patentirt von Sir 
William Burnett, und fchlieglicd, 4) ſchweres Theeröl, fpäter Kreoſotöl, ein- 
geführt von Bethell. 

Hier werden wir uns natürlich nur mit dem legterwähnten Mittel be 
faffen, welches übrigens die drei anderen an Wichtigkeit weit übertrifft und fie 
‚ in England ganz verdrängt hat. Pflanzentheere und Ertracte davon wurden 
in England und Amerika jchon 1756 gebraudt (Boulton, ©. 10). Der 
erfte, welcher die Producte der Deftillation von Gastheer zur Imprägnirung 
von Holz anmwendete, war ber Deutfhe Franz Moll (E. P. Nr. 6983, von 
1836). Er flug vor, im Anfang der Operation die Dele zu verwenden, 
welche leichter als Wafler find und die er mit „Eupion“ bezeichnete; fpäter 
aber die fchweren Oele, bie er „Kreoſot“ nannte. Beide Namen find aus 
Reichenbach's Unterfuhung der aus Holztheer erhältlichen Probucte ent⸗ 
nommen, da man zu jener Zeit nicht den fundamentalen Unterſchied in der 
Zuſammenſetzung von Holztheer und Steinlohlentheer kannte Wirkliches 
Kreofot, wie das von Reichenbach jo benannte Product, kommt im Stein» 
fohlentheer nicht vor; aber das in legterem enthaltene Phenol wurde lange Zeit 


—— — — — — — 


1) On the antiseptic treatment of timber, Proc. Inst. Civ. Eng. 1883 
—1884, vol. 78, p. 4. 
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mit Reichenbach's Kreoſot verwechſelt. Moll's Verfahren war augenſchein⸗ 
lich unpraktiſch, ſo weit es die Anwendung von Leichtöl vorſchrieb; aber es 
war nun der Anſtoß zur Anwendung von Steinkohlentheerproducten in dieſer 
Richtung gegeben, und ſchon 1838 folgte deſſen praktiſche Einführung durch 
John Bethell. Die Worte „Kreoſot“ und „kreoſotiren“, welche jetzt fo 
allgemein in dieſer Verbindung angewendet werden, ſtammen von Franz 
Moll; fie kommen noch nicht in Bethell's Patent vor, welches nicht weniger 
als achtzehn verſchiedene Miſchungen und Löſungen, öliger, bitumindſer Sub⸗ 
ſtanzen und von Metallſalzen, aufzählt. Unter dieſen befindet ſich eine Miſchung 
von Steinkohlentheer mit einem Drittel bis der Hälfte feiner Menge von aus 
dem Theer deftillirtem Schweröl, und nod) 1849 erwähnen Bethell's Licenz⸗ 
verträge die Beimiſchung von Gastheerr. Um bdiefe Zeit weigerten fich bie 
Infpectoren häufig, den Gebrauch von Schwerdl zuzulafien, welches nicht mit 
Theer verdidt war (Bonlton, ©. 14), da man nit wußte, daß das Pe 
in dem Proceffe nur Hinderlih if. Kurz nachher muß man dies erkannt 
haben; da8 Schweröl fam für fich in Gebrauch, und es ſchlich fid in die Aus- 
ſchreibungsbedingungen der Widerfprud ein, daß das Holz nah Bethell's 
Patent imprägnirt werben folle, und daß das Kreoſot von Steinkohlentheer frei 
fein müſſe. 


Der jest allgemein zur Imprägnirung von Holz, fowohl mit Kreofotöl 
al8 auch mit Chlorzint, angewendete Apparat wurde zuerft von Brsant, dem 
Director der Parifer Münze, 1831 vorgefchlagen und zur Injection von 
Leindl und Harz gebraucht. Das Princip des Breant’ihen Berfahrens 
wurde von 3. Bethell angenommen und von ihm und H. B. Burt fehr ver- 
befiert. Ihr vor mehr als 30 Jahren conftruirter Apparat ift allenthalben 
in feinen wejentlihen Zügen nachgeahmt worden, und ift in den oben er⸗ 
wähnten Büchern ausführlich befchrieben. Er befteht aus einem fehr flarfen 
horizontalen jchmiebeeifernen Kefiel von etwa 2 m Durchmefler, 10 bis 20m 
Länge und von 1Omm Blechſtärke. Das Holz wird auf niedrige Eifenwagen 
gejchichtet, die man auf Schienen in den Eylinder hineinſchiebt, deifen Vorder: 
jeite dann durch einen Dedel verichloffen wird. Jetzt wird die Luft ans 
gepumpt, bis das Manometer 1/, oder 1/; Atmofphärendrud anzeigt umd der 
Keſſel mit einem Behälter in Verbindung gefettt, welcher auf 50% (bei welcher 
Temperatur es vollfommen flüffig fein follte) erwärmtes Kreoſotöl enthält. 
Das Del ftärzt fofort in das Bacuum hinein und dringt tief in die Poren des 
Holzes, während fonft die in dieſen enthaltene Luft fich dem Eindringen bes 
Deles beharrlich widerjegen würde. Wenn fein Del mehr aufgefangt wird, 
wird eine Drudpumpe in Thätigfeit gefegt, weldye weitere Diengen von Oel in 
den Cylinder einpreft, bis ein Drud von 8 bis 10 Atmofphären erreicht if. 
Diefer wird mehrere Stunden aufrecht erhalten und das Holz abforbirt dabei 
durrchfchnittlich etwa 150 Liter pro Kubikmeter. 

Das Berfahren, Kreofotöl oder ähnliche Körper im Dampfzuftande im 
das Holz zu injiciren, welches man mehrfach verfucht hat (Rufin 1812, 
F. Moll 1836, Bethell 1864 u. f. w.) fonnte unmöglid zum Ziele führen. 
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Holz wird duch Erhigen auf etwas über 120° fchon gefchwächt, und bei 150° 
ernftlich angegriffen, während der Siedepunkt ber Kreofotöle von 200 bis 
370° geht. Man könnte daher ihre Dämpfe nur unter ſolchen Temperatur- 
und Drudverhältnifien in das Holz injiciren, daß der Werth des letzteren ver- 
nichtet werden würde, und die Erfahrung hat dies beſtätigt. Ebenſowenig 
Erfolg Hat die Anwendung eines Stromes von überhigtem Waſſerdampf zur 
Berflüchtigung des Kreofotöles gehabt (Boulton, S.30, 31 und weiter unten). 

Eine Schwierigkeit in dem Streofotirungsverfahren ift die Gegenwart 
von Feuchtigkeit in dem zu confervirenden Holze. Im frifch gefchlagenen 
Zuftande, oder fo wie e8 aus den Holzteichen kommt, ift e8 nicht geeiguet zum 
Kreofotiren und muß erft vier bis ſechs Monate an der Luft getrodnet 
werden. Dan hat vieles verfucht, um das Holz künſtlich zu trodnen und 
damit die Nothwendigkeit des langen Aufbewahrens an der Luft zu umgehen, 
welches jehr umſtändlich und manchmal unmöglich ift, wenn man Pfähle u. dgl. 
aus großen Balken zum fofortigen Gebrauche bei Hafenarbeiten u. dgl. heraus⸗ 
fägen muß; aber alle diefe Verſuche find aufgegeben worden, da, wenn bie 
Hige wirklich Hinreicht, um das Waſſer auszutreiben, die Holzfafer jedesmal 
auch ſchon angegriffen wird. 

Bohl!) machte einen Borfchlag, der, wenn er fi) bewährte, biefe 
Schwierigleit umgehen würde, indem das Kreofot aus einer dligen in eine 
wäflerige Flüffigkeit verwandelt wiirde, nämlich Jufag von genügend Aetznatron 
zum Kreoſot, um es mifchbar mit Wafler zu machen, Imprägnirung des 
Holzes mit diefer Flüſſigkeit und jchlieglih „Firirung“ des Kreoſots mit 
verdlinnter Eifenvitriollöfung. Aber da dieſes Verfahren augenscheinlich nie 
im Großen ausgefiihrt wurde, fo brauchen wir nichts weiter darüber zu jagen. 

Ein anderer Ausweg ift der, das Kreofotöl in fo heißem Zuſtande anzu⸗ 
wenden, daß das im Holze enthaltene Waſſer während der Operation ver- 
dampft. Ein auf dieſes Princip gegründete, aber gewiß in anderen 
Beziehungen unvolllommenes Verfahren ift von Belton erfunden worden und 
ſcheint nach einem Berichte von Dtt?) im Jahre 1874 in Amerika viel aus⸗ 
gelibt worden zu fein. Es beftand darin, das Holz im friſch gefällten Zuftande 
in eiferne Cylinder zu bringen, e8 mit Sreofotöl zu bedecken und biefes 
einige Zeit auf 100 oder 110% zu erhigen, biß das Waller verdampft war, 
worauf frifches kaltes Del hineingelaflen wurde. Dieſes zwingt das ſchon im 
Cylinder enthaltene heiße Del, in die Poren des Holzes einzudringen, indem 
durch die Abkühlung eine Luftverdünnung entfteht. “Der dazu dienende Apparat 
wird von Dtt abgebildet und befchrieben. Es ift fehr zweifelhaft, od man auf 
biefem Wege eine gründliche Imprägnirung erreicht; die ſehr unvolllommene 
Luftverdiinnung und die Abwefenheit von Drud am Schluffe machen dies un» 
wahrſcheinlich. Pelton's Verfahren Scheint doch nicht ſehr viel Erfolg gehabt 
zu haben, denn in einem Berichte eines Ausſchuſſes der Gejellichaft amerika- 
nifcher Ingenieure an die Jahresverſammlung vom 25. Juni 1885 °) wird 


— 





1) Dingl. Journ. 117, 448. — *) Wagner's Jahresb. 1874, S. 959. — 
2) Privatmittheilung von Herrn S. B. Boulton. 





494 


Schwerbl. 


daſſelbe gar nicht erwähnt, obwohl viele andere Verfahren dort beſchrieben 


werden. 


Der beregte Zwed wird jedoch vollfommen erreicht durch das von Boulton 





rd 


patentirte Verfahren (E. P. Nr. 1854, 
von 1879. Das Holz wird im 
den gewöhnlichen Hochdrudapparat A 
(Fig. 146) eingebracht, welcher mit einem 
etwas hohen Dom a verfehen ift. Nach⸗ 
dein die Luft wie gewöhnlic, ausgepumpt 
worden ift, wird das Kreofot durch 
das Rohr d mit einer Temperatur von 
etwas über 100° eingeführt, aber man 
läßt e8 nicht bis ganz oben Hin fteigen, 
jo daß der Dom a immer leer bleibt 
und das Kreojot nicht in da Abzugsrohr 
übergefangt wird. Der Keſſel B dient 
zur Erhigung des Kreofots. Das Aus- 
pumpen ber Luft wirb mittelft ber Pum ⸗ 
pen C fortgefegt, bis alle Feuchtigkeit, 
die in den Poren des Holzes enthalten 
war, durch die Hitze des Kreofotöles ver⸗ 
dampft und im Zuftande von Dampf 
durch die Luftpumpe abgefaugt worden 
ifl. Da die Temperatur weit unter 
dem Siebepunfte des Kreofots liegt, jo 
wird dieſes nicht verdampft. Der Waſſer⸗ 
dampf geht duch den Dom a fort, 
eondenfirt fi beim Durchgange durch 
das Schlangenrohr D und das Wafler 
jammelt fi in ben Vorlagen EF, wo 
man bie übergegangene Menge meſſen 
ann. Man fann das Holz ganz naß 
einführen; das Wafler wird dann durch 
Kreofot erfegt, wovon bis 225 Liter pro 
Ladung (circa 1500 kg) aufgenommen 
werben, ohne daß das Holz je einer 
trodenen Hige anögefegt wäre. Der 
Imprägnivungsproceß kann dann mit 
teift der Pumpen G in gewöhnlicher 
Weiſe zu Ende geführt werben. 
Boulton's Verfahren verurſacht 
nad) feiner Angabe geringe Mehrkoſten 
und einige Stunden mehr Zeit zur Ber 
handlung ſehr naſſen Holzes, aber lange 
nicht fo viel Zeit und Koften ala bie 
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fünftliche Trodnung des Holzes durch Wärme, abgejehen von der Gefahr der 
Verſchlechterung im legteren Yale; beim Vergleiche mit der Trodnung in ber 
Luft durch ſechsmonatliche Aufbewahrung muß man die Zinfen und den Werth 
des Raumes gegenüber den Koften des neuen Verfahrens in Rechnung 
ziehen. 

Ein von Blythe in Bordeaur patentirtes Berfahren (D. RVP. Nr. 10423) 
befteht im Wefentlichen darin, überhigten Dampf in Kreofotöl einzuleiten und 
die Mifhung von Wafler- und Kreoſotdampf auf das in einem gefchloffenen 
Kefiel enthaltene Holz wirken zu laflen. Dieſes Verfahren ift in Frankreich 
vielfach ausgeführt worden, aber mit ſehr fchlechtem Erfolge 1). Eine Schwelle, 
welche nad) dem gewöhnlich in Deutfchland ausgelibten Verfahren 18 kg 
Kreofotöl aufnehmen wirde, nimmt bei Blythe's Verfahren nur 11kg auf. 

Der in den verfchiedenen großen Fabriken der gırma Julius Rütgers 
ausgeübte Proceß ift folgender. Die Schwellen werden in Trockenöfen einer 
allmälig auf 1309 fteigenden Temperatur außgejegt und werden Hierbei etwa 
vier Stunden erhalten, bis fein weiterer Waflerdampf abgegeben wird und bie 
Schwellen gleihförmig erhigt find. Sie werden dann noch heiß auf demfelben 
Wagen in den Kreoſotircylinder eingeführt, der dann luftdicht verfchloffen wird. 
Nun wird innerhalb 30 Minuten eine Luftleere biß auf wenigftens 55 mm 
Duedfilberdrud hervorgebracht, und dieje noch 30 Minuten anhalten gelafien. 
Hierauf ſetzt man den Eylinder mit dem Behälter in Verbindung, in dem ſich 
das erwärmte Kreofotöl befindet, und nachdem dieſes eingetreten ift, bringt 
man es unter einen Drud von wenigftens 63/, Atmofphären, den mat mins 
deftend eine Stunde anhalten läßt. Buchene Schwellen muß man entweder 
im Trodenofen trodnen oder dämpfen, wenn fie noch ganz grün find, ehe der 
Saft angefangen hat zu gähren. Das Trocknen im Ofen ift fchwierig, weil 
das Buchenholz Neigung zum Reigen hat; es ift daher vorzuziehen, das Holz 
zu dämpfen, bis die Temperatur jelbft im Inneren über 100° ift umd fo den 
Saft zugleicd durch Auslaugen zu entfernen. Wenn die Imprägnirung durch 
wäflerige Töfungen erfolgen foll, fo jegt man die gebämpften Schwellen fofort 
diefem Proceſſe aus; aber bei Theerölen muß man das Holz zuerft Iufttroden 
werden lafjen, was im Frühjahr oder Sommer zwei ober drei Donate in An» 
ſpruch nimmt. Gut vorbereitete umd richtig imprägnirte Buchenſchwellen Teiben 
nicht mehr als die von irgend melcher anderen Holzart. Das Holz wird durd) 
und durch imprägnirt; es bleibt hart und zähe, und die Schienennägel halten 
ganz feft darin, wie es oft bei lange in Gebrauch gewefenen Schienen nad)» 
gewiejen worden iſt. Zumeilen wendet man dort auch eine Mifchung von 
Kreoſotöl und Chlorzint an. 

Chaligny und Guyot-Sionneft Haben einen auf Eifenbahnmwagen 
montirten fahrbaren Holzimprägnirungsapparat conftruirt, welcher es 
geftattet, diefe Operation an jeder Eifenbahnftation auszuführen). Aehnliche 


2) Veral. Claus, in Wagner⸗-Fiſcher's Jahresb. 1883, S. 1202, wo viele inter- 
effante Einzelheiten über die Ergebnifle verſchiedener Methoden der Holzconjervirung 
angeführt find. — ) Armengaud’8 Publication industrielle 1884/85, 30, 295; 
Dingl. Yourn. 260, 75. 
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Apparate werben von der Firma Burt, Boulton und Haymwood in ihrem 
franzöfifchen Gefchäfte vielfach angewendet. 

Ein Apparat, bei welchen gleichzeitig die Luft aus den Stämmen gefogen 
und Imprägnirflüffigfeit eingepreßt wird, ift Drittler Y patentirt worden. 

R. Schulz?) will das Imprägniren der Eifenbahnfchwellen in bejon- 
deren Anftalten gänzlich umgehen. Er fchraubt in der Mitte der Schwellen 
eine gußeiferne Büchſe mit hohler Schraube ein, durch welche ein Docht geht, 
und füllt die Büchfe mit Theeröl. Durch die Wirkung des Dochtes wird das 
Imprägnirungsmittel allmälig dem Holze mitgetheilt. Einen ähnlichen Vor- 
ſchlag macht Tiebau?). 

Das Kreoſotiren wird auch auf Segel, Schiffstaue, Fiſchernetze u. dergl. 
ausgedehnt und ſchützt dieſe weit beſſer als das gewöhnliche Theeren. Man 
verſieht die Gegenſtände erſt mit einer Art Gerbung, indem man fie mit ver- 
ditnnter Leimlöſung und dann mit einem Xohebade behandelt. Hierbei fchlägt 
fich Leimfubftanz in der Pflanzenfafer nieder, welche dadurd) befähigt wird, bei 
der jettt folgenden Behandlung mit Sreofotöl daffelbe zu firiren und auch dem 
Seewaſſer gegenüber feitzubalten. 

Die Bortheile des „Kreofotirens“ von Hölzern, wie man diefe Operation 
oft nennt, find mehrfacher Art, chemiſch und mechanisch. In chemiicher Be⸗ 
ziehung fchrieb man früher gewöhnlich die Hauptwirkung des Steinkohlen⸗ 
freojots den „Säuren“ deſſelben, d. 5. den Phenolen, zu, welche allerdings das 
Eiweiß fofort coaguliren und mithin organifches Leben unmöglich machen. 
Dies, in Verbindung mit der jest ganz allgemeinen Annahme, dag Yäulnig- 
und Berwefungserfcheinungen nur in Gegenwart von milroffopifchen Orga⸗ 
nismen (Bibrionen, Bacterien) auftreten, und deren Lebensproceh zur noth- 
wendigen Bedingung haben, würde e8 allerdings ſchon an fi) erklären, warum 
ein mit Phenolen getränttes Holz nicht verweſen kann, geſetzt, daß diefe Phenole 
nicht wieder ausgervafchen werden. Hiernach müßte aljo der Werth des Im⸗ 
prägnirungsöles mit befien Gehalt an Phenolen gleichbedeutend fein. “Diefer 
Anficht wird jet meift wiberfprochen und angenommen, daß die fogenannten 
„indifferenten Dele* einen hervorragenden Antheil an der confervirenden Kraft 
des Steinkohlentheerkreoſots haben. Jedenfalls fpielen die legteren Dele eine 
Hauptrolle bei den phyfitalifchen Wirkungen des Kreofots, welche allerdings 
eine fehr große Bedeutung beanspruchen. Das Del verftopft nämlich durch 
die Art und Weife, wie e8 erft durch ein Vacuum, dann durch Hochdruck, in 
das Holz hineingepreßt worden ift, deffen Poren, und leimt gewillermaßen alle 
Theile deflelben zufammen, fo daß kein Wafler eindringen Tann, welches ja eine 
unerläßliche Bedingung zur Entwidelung jener Organismen und zur Zer⸗ 
ftörung des Holzes durch Fäulniß oder Vermoderung if. Auch größere 
Infecten und anderes Ungeziefer werden burd) den Geruch bes Freofotirten 
Holzes abgeſchreckt. Es giebt viele unbezweifelte Fälle, wonach Treofotirtes 
Holz jelbft den Angriffen des gefürchteten Bohrwurms, Teredo navalis, viele 


1) D. RB. Nr. 75805. — *) D. RP. Nr. 53854; Zeitſchr. |. angew. Chem. 
1890, ©. 745. — ?) D. RP. Nr. 50295 und 52899. 
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Jahre widerftanden bat; aber es fommen aud) Fülle des Mißlingens vor, und 
zwar in bemfelben Wafler, wo fich die gut erhaltenen Pfähle befinden. ‘Der 
Miperfolg kommt entweder davon, daß der äußere, gut kreoſotirte Theil des 
Holzes von den Zimmerleuten abgebrochen oder abgefchnitten worben ift, fo daß 
der Wurm in das Innere des Holzes hineingelangen konnte, oder dadurch, daß 
das Holz im feuchten Zuftande ober unvolllommen freofotirt wurbe; oder durch 
Anwendung von zu dunnem, leichtem und fllichtigem Kreoſot. Das für Ber 
wendung im Seewafjer beftimmte Holz follte eine ftärfere Kreofotirung erhalten, 
und beiler in runden, al8 im vieredigen Zuſtande verwendet werben, weil das 
Kreofot leichter vom Splintholze ald vom Kernholze abforbirt wird, und das 
erftere mithin einen fchiigenden Ring gegen das Infect bildet (Privatmittheilung 
von ©. B. Boulton). 

Kreojotirte Rebpfähle follen die Bhyllorera fernhalten (Polyt. 
Notizblatt 1886, ©. 304); doch bedarf dies noch fehr der Beftätigung. Dafür 
ſpricht allerdings, daß in Rheinheſſen, wo faft ſämmtliche Rebpfähle Freofotirt 
werden, der gefährliche Parafit noch nicht aufgetreten ift, obgleich in der Nach⸗ 
barfchaft ſchon bedeutende Herde entdeckt worden find. Es ift auch behauptet 
worden, daß derartige Nebpfähle dem Weine einen carbolfauren Geſchmack er- 
theilen; diefe Behauptung ift einfach abſurd, wie die Erfahrungen in Rhein⸗ 
heſſen unmiderleglich beweifen. 

Eine intenfivere Wirkung des Kreojotirens will die Actiengeſellſchaft 
der vereinigten Arad»Cfanader Eiſenbahnen)) dadurch erzielen, daß 
fie zum Imprägniren der Schwellen neben den fchon gebräuchlichen Salzen von 
Eifen, Zint, Kupfer u. dergl. eine Harzkreoſotſeife (Creolin) verwendet. 
Nach der Einwirkung der Metallfalze tränft man damit die Schwellen, und 
fällt auf diefe Weife innerhalb der Faſer des Holzes unlösliche, harzjaure 
Metallſalze. Aehnliche Vorfchläge find fchon von M. Kregihmar?) und 
C. Wolniewicz ?) gemacht worden. Auch der von Bohl (S. 493) gemachte 
Borfchlag gehört hierher. 

Ueber die in Amerika gemachten Erfahrungen in der Confervirung des 
Holzes mit Steinfohlentheer-Schweröl (dead oil) und Holztheerfreofot berichtet 
ausführlid Clark). Er fommt zu dem Schlufle, daß erfteres weniger Wafler 
und mehr erftarrende Beftandtheile enthält und fich leichter im SKreofotcylinder 
behandeln läßt. Das Holztheerfreofot ift dagegen frei von dem hier ſchädlichen 
Ammoniak und aud) an der Luft weniger flüchtig und in Wafler weniger lös⸗ 
ih. Somit gleichen fi die Vor- und Nachteile der beiden Confervirungs- 
mittel gegenfeitig aus. 

Längere Zeit ift es ftreitig gewejen, welche Rolle das Naphtalin im: 
Kreojotöle ſpielt. Wir willen, daß dafjelbe in großer Menge im Schweröle vor- 
fommt und beim Erkalten der erften Portion defjelben reichlich auskryſtalliſirt. 
Seine Menge wird noch dadurd vermehrt, daß auch die des Benzols und feiner 


1) D. R.⸗P. Nr. 53691; Zeitichr. f. angew. Chem. 1890, &.745. — *) Chem.s 
Ztg. 1889, ©. 83. — °) Ibid. 1889, ©. 1089. — *) Journ. Chem. Soc. Ind. 
1890, p. 1005. 
Runge-Köhler, Eteinfohlentbeer. 92 
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Homologen, fowie des Phenols beraubten Leichtöfe, welche ungemein reich an 
Naphtalin find, im Laufe der Fabrikation zu dem Schweröle mit zugeſetzt werden. 
Wie die Imprägnirungsanftalt das Kreofot empfängt, ift es häufig ganz 
breiig von ausfryftallifirtem Naphtalin. Bei dem Proceſſe der Imprägnation 
wird das Del auf 50° erwärmt, wobei fi) da8 Naphtalin wieder auflöft und 
erft nach dem Erkalten des imprägnirten Holzes wieder in deſſen Innerem, 
mitten unter den übrigen Beftandtheilen des Deles, dem coagulirten Eiweiß :c., 
ausfryftallifir. Man Hat nun früher geglaubt, dies thue der Confervirung. 
des Holzes Schaden, etwa dadurch, daR das Naphtalin, welches ja fchon bei 
gewöhnlicher Temperatur langjam verdampft, wie es fein intenfiver Geruch 
bezeugt, ſich aus dem Holze verflüchtige und in demfelben Poren zurücklaſſe, 
welche fich mit Feuchtigkeit vollfaugen und Brutftätten mikroſtopiſcher Fäulniß⸗ 
organismen werden fünnen. Daher haben verfchiedene Imprägnirungsanftalten 
den Napbtalingehalt des Kreofotöle® auf ein Minimum beichränft, was dem 
Theerdeftillatenr große Unbequemlichkeit verurfachte, namentlich früher, wo man 
fo gut wie gar feinen anderen Abzug fr dad Naphtalin Hatte. Selbſt jett 
wird von diefem Körper noch immer weit mehr (im rohen Zuſtande) producirt 
als confumirt. 

Es fcheint aber, als ob jene Furcht der Imprägnirungsanftalten vor dem 
Naphtalin ganz unbegründet fei. Erftens ift das Naphtalin an ſich unzweifel- 
baft ebenfall8 ein Desinfectionsmittel, und wirkt hinderlich auf die Entwidelung 
niederer Organismen ein. Zweitens, wie aus einer Unterſuchung von C. Mey⸗ 
mott Tidy!) hervorgeht, welche fpeciell für diefen Zweck angeftellt wurde, ift 
der Berluft durch Verdampfung des Naphtalins nicht nur ein fehr geringer, 
fondern findet auch faft ausſchließlich in den erften Tagen nad) der Herausnahme 
des Holzes aus den Imprägnirungsapparaten ftatt. In den erften ein bis zwei 
Tagen verdampft allerdings etwas Naphtalin von der äußerſten Oberfläche des 
Holzes, dann aber zeigt ſich gar Fein Gewichtsverluft mehr und das Innere bleibt 
ganz unverändert. Nach Tidy nützt das Naphtalin ſowohl in chemifcher als phyſi⸗ 
kaliſcher Beziehung, thut keinesfalls irgend welchen Schaden und die Stipula- 
tion, daß das Kreofotiröl davon befreit fern jolle, fcheint eine ganz unnöthige. 

Wie abweichend die Anforderungen verfchiedener Imprägnirungsanftalten 
in Beziehung auf die Eigenfchaften des Kreofotöles find, geht am beiten aus 
der Zufammenftellung auf ©. 498 und 499 hervor. 


Folgende Tabelle 2) zeigt den allgemeinen Charakter der wichtigiten eng» 
lifchen Kreofotforten. Die Proben A. beftanden aus dem ungetrennten Oele, 
während bei den Proben B. (aus der Fabrik in Bedton) ein Theil des Gründles 
und Naphtalins weggenommen war, weshalb fie etwas flüchtiger und reicher 
an Phenolen find; diefe ſchmolzen zwifchen 33 und 361/50, und trübten fich 
beim Abkühlen zwijchen 31 und 28%. Die Mufter C. waren „Provinzialöfe“, 


1) Enthalten in einem jpeciellen Gutachten, da8 von Tidy ſelbſt Lunge 
handſchriftlich zur Dispofition geftellt worden und aud) im Folgenden wejentlich benugt 
worden ift; man vergleiche auch feinen jpäteren Bericht von 1883. — *) Aug Allen’s 
Commercial Organic analysis, 2. Aufl., II, ©. 555. 
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. Deftilat | Theerjäuren 
ne n| pie gıpe 
Proc. 

des Deftillntes 


A. Schwere Londoner Dele: Marimum. . 


Minimum. . 1,048 60 80 

Durchſchnitt von 20 Proben. . 1,0588 71,5 5,6 

B. Oele von Bedton: Darinum. . — 91 10,2 
Minimum. . — 78 8,2 

Durchſchnitt von 20 Proben.. — 82,8 9,15 

C. Engliide Provinzöle: Marimum. . 1,056 90 24,0 
Minimum. . 1,024 72 13,5 

Durchſchnitt von 18 Proben. . 1,0835 81,8 18,6 


alle bei 32° ganz flüffig, manche ſchon bei 151/,0. Das Mufter mit 72 Proc. 
Deftillat und 13,5 Theerfänren ftammte von einer fpeciellen Behandlung. Die 
hier analyfirten Provinzialöle waren übrigens entfchieden reicher an Theerjäuren, 
als e8 der Durchſchnitt ift. 

Die Londoner und überhaupt die aus Theer von Newcaſtler Sohle ges 
wonnenen Schweröle find meift am reichften an Naphtalin und hoch fiedenden 
Subftanzen und ärmer an Theerſäüren. Die „Provinzöle“ aus Mittelengland 
find leiter, dünner, flichtiger, ärmer an Naphtalin und reicher an Theerfäuren. 
Die fchottifchen, großentheils von Cannelfohle ſtammenden Dele find noch biinner 
und flüchtiger, und zuweilen leichter als Wafler. 


Der gegenwärtige Stand der wichtigen Frage, welches die befte Befchaffen- 
heit von Steintohlentheeröl zu Kreofotirungszweden ift, wirb fehr klar durd) 
die num folgenden Auseinanderfegungen befeuchtet, welche wir Herrn Boulton 
(Mitbefiger der größten Imprägnirungsanftalt der Welt) verdanken. 

„So lange die Anſicht ber Wiffenfchaft über die Urfache der Fäulniß nicht 
feftgeftellt war, mußte die Auswahl der zu ihrer künſtlichen Verhütung dienenden 
Stoffe nothwendiger Weife mehr oder minder durd) Taften gefchehen. Liebig's 
Theorie der Eremacausis war wiflenjchaftlicher als viele der früheren Verſuche, 
die Aufgabe zu löfen, aber fie widerſprach der Anficht, daß Gährung und Fäul⸗ 
niß oder Verweſung thierifcher und pflanzlicher Materie durch Iebende Wejen 
verurfadht würden. Er glaubte, daß die Zerfegungsvorgänge durch die An⸗ 
wendung verfchiedener Stoffe verhlitet werden könnten. Aber feine ‘Cheorie 
giebt Keine Erklärung der Wirkungsart jener Gegenmittel und mithin feinen 
ficheren Führer für ihre Auswahl.“ 

„Zu Liebig's Theorie gefellte fich auf diefem oder jenem Wege der 
berrichende Glaube, daß die Fäulniß thierifcher oder pflanzlicher Gewebe durch 
die Coagulirung bes in ihnen enthaltenen Eiweißes anhaltend verhindert werden 
könnte.“ 

„Aber die Frage wurde in ein ganz anderes Licht durch das Aufkommen 
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der neuen Fermenttheorie gerückt. Nach dieſer, wie fie durch Pafteur klar 
bingeftellt worden tft, treten die Erfcheinungen des organischen Zerfalles nicht 
auf ohne die Gegenwart lebender (mikroſkopiſcher) Keime, und find diefe Lebe⸗ 
weſen die wirklichen Träger der Zerfegungsproceiie. Außerdem find die ver- 
fhiedenen Arten der Gährung, die wir kennen, mit Beftimmtheit auf die Wir- 
fung beftimmter Lebewefen zurückgeführt worden, von denen jedes erfannt, 
fortgepflanzt und zur Hervorbringung feiner fpeciellen Art von Gährung benugt 
werden kann, aljo für Effig, Bier, Wein u. ſ. f. Andere Lebeweſen, welche bei 
lebenden Thieren Krankheitserſcheinungen hervorrufen, find entdeckt worden und 
ihre Fortpflanzungs- und Angriffsmethoden find der Gegenftand von überaus 
intereffanten Nachforſchungen geworben.“ 

„Endlich Haben wir alfo jett beftimmte und zuverläffige Kennzeichen 
für das Weſen der Subftanzen, welche zur Verzögerung oder Aufhebung orga- 
nischen Zerfalles angewendet werben follten. Diefe Gegenmittel müſſen fäul- 
nißwidrig (antiſeptiſch) fein, d. h. fie müſſen entweder bie feindlichen Lebe⸗ 
weſen tödten können oder aber die zu fchligenden Körper mit einer folchen 
Hülle umgeben, daß die Entwidelung jener Zerſtörungsträger verhütet wird. 
Man kann fie nad) diefen beiden Eigenfchaften als „Leimtödtende* und „keim⸗ 
ausſchließende“ benennen.“ 

„Was ift inzwifchen aus der Eiweiß-Coagulirungstheorie geworden? In 
Wirklichkeit verhindert die volltommenfte Gerinnung durch Hite nicht die Zer⸗ 
jegung des Eiweißes. Ein hartgefottenes Ei wird, wenn es dem Wetter aus» 
geſetzt ift, in kurzer Zeit eine faulende Maſſe fein. Die Verſuche von Boillat 
in Nendi’8 Laboratorium in Bern zeigen, daß auch dann, wenn Eiweiß durch 
die Fräftigften Antifeptica coagulirt worben ift, der Schuß gegen Fäulni nicht 
bleibend iſt. Albuminate, die mit Löfungen von Chlorzinf, Kupfervitriol, 
Sublimat und Carbolfäure gebildet worden waren, wurden darauf mit Wafler 
gewaſchen und bei gewöhnlicher Temperatur der Luft ausgeſetzt. Alle Albu⸗ 
minate entwidelten babei Mikroorganismen in Zeiträumen, welche von 2 bis 
45 Tagen ſchwankten und alle faulten in 6 bis 60 Tagen, was zeigt, daß an 
ſich in Wafler Lösliche oder an der Luft flüchtige Antifeptica durch die Wirkung 
bes Waſſers oder der Luft ans ihren Albuminaten entfernt werden. Am längften 
bielt die Wirkung vor bei Sublimat, am kürzeften bei Carbolfäure, welche aus 
ihrem Albuminate duch Waſſer volllommen ausgewajchen wurbe; das damit 
behandelte Eiweiß begann nad) 48 Stunden ſich zu zerſetzen.“ 

„Diefe Refultate, welche in volllommener Uebereinftimmung mit einer 
Maſſe von durch vieljährige praftifche Erfahrung angehäuften Thatſachen ftehen, 
werfen weiteres Licht auf die Wahl von fünlnigverhindernden Mitten. Wo 
man jofortige und nicht permanente Wirkungen für Wundbehandlung, für die 
Desinfection von Krankenzimmern und für hygieniſche Zwede im Allgemeinen 
braucht, ift die Löslichkeit und die Flüchtigkeit der fäulnigwidrigen Mittel oft 
eher ein Bortheil. Aber fiir das der Luft und der Feuchtigkeit auögefete Holz 
muß man augenſcheinlich fein Bertrauen auf die Coagulationstheorie fegen.“ 

„Aus diefem Grunde find verſchiedene Holgconfervirungsverfahren, welche 
auf der Anwendung von Metallfalzen beruhen und Dank ihrem Erfolge nad 
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kurzer Probezeit bedeutende Beliebtheit erlangt hatten, nach längerer Erfahrung 
in den Hintergrund getreten. Aus demfelben Grunde find öfige und -bituminöfe 
Antifeptica bei der Verwendung für Holz anhaltender erfolgreich befunden 
worden, da fie der Feuchtigkeit widerftehen und bie Poren des Holzes mit folchen 
Subſtanzen ausfüllen, weldye der Entwidelung zerftörender Organismen feind- 
(ich find.“ 

„Bierbei wiederum haben verfchiedene. Dele, wie Petroleum u. a., feinen 
Erfolg gehabt, in Folge ihrer Flüchtigkeit. Mit Bezug auf die Kreofotöle, 
welche von allen für die Confervirung von Holz angewendeten Mitteln den größten 
Erfolg aufzuweifen haben, werben wir finden, daß die in den obigen Bemer- 
kungen zufammengefaßten Erfahrungen beſonders auf die verfchiebenen Körper 
anwendbar find, welche in den Steinkohlentheerbeftillaten vorlommen, und 
Schlüſſe auf ihren relativen Werth zu ziehen geftatten.“ 

„Vom Jahre 1838 bi8 1860 hatten die Sreojotöle großen praftifchen 
Erfolg, ohne daß man irgend erhebliche chemifche Unterfuchungen mit ihnen 
angeftellt hätte, und bis 1865 war es nicht üblich, irgend welche Form der 
Analyſe bei Kreofotansichreibungen vorzufchreiben. Aber als der Werth ber 
Earbolfänre erkannt zu werden anfing, war e8 fein Wunder, daß fie eine Zeit 
lang als der wichtigfte Factor fir den Erfolg der Sreofotöle betrachtet wurde, 
um jo mehr, als die fchwereren Theile dieſer Dele nur wenig fludirt worden 
waren und für die Holzconfervirung als „unthätig“ (inert) gehalten wurben. 
Aber fpätere und gründlichere Unterfuchungen einer großen Anzahl von Che- 
milern erften Ranges haben diefe Anfichten geändert. Man weiß, daß Carbol- 
fäure an der Luft fich fchnell verflüchtigt und in Waſſer löslich ifl. Ihre 
antifeptiiche Wirkung ift fchnell, aber ihre Verbindungen mit pflanzlicher und 
tierischer Materie find nicht beftändig, fo daß beim Ausſetzen an die Luft ihr 
fhügender Einfluß bald aufhört. Man bat gefunden (f. o.), daß fie durd) 
Wafler aus dem durch fie coagulirten Eiweiß ausgezogen wird, worauf das 
‚Eiweiß in Fäulniß übergeht. Koch hat gefunden, daß ihre Auflöfung in Delen 
gar feine antifeptifche Wirkung zeigt.“ 

„Sarbolfänre ift in den leichteren und flüchtigeren Theilen bes Kreoſotöles 
enthalten, aljo in den früheren Deftillaten aus den Theerblaſen. Andererfeits 
bat man nun ben Werth der fchwereren, jpäter kommenden Deftillate erfannt. 
Diefe find natürlich fchwerer flüchtig; fie find der Wirkung des Waflers unzu⸗ 
gänglich und enthalten eine Zahl von werthuollen fäulnigwidrigen Stoffen, wie 
Acridin, Cryptidin ꝛc. Sie enthalten auch Theerfäuren oder Homologe der⸗ 
felben, welche weniger flüchtig und weniger waflerlöslich als Carbolfäure und 
Kreiyljäure find.“ 

„Was das Naphtalin betrifft, das in vielen Arten von Sereofotöl in großer 
Menge vorkommt, jo weiß man jett, daß e8 ein äußerſt werthuolles Antiſepticum 
ift, zwar im eriten Augenblide weniger energifch ald Carbolſäure, aber viel 
weniger flüchtig. Da es bei gewöhnlicher Temperatur feft ift, fo hat man zu⸗ 
weilen geglaubt, daß e8 dem Eindringen bes Deles in das Holz hinderlich fei. 
Aber ba jet alle richtig geleiteten Imprägnirungen mit Kreofot bei mindefteng 
50° ftattfinden, jo wird das Naphtalin Hierbei volllommen verflüffigt und kann 
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aufs LXeichtefte vollitändig injicirt werden. Die nachträgliche Erftarrung in 
den Poren des Holzes wirkt dahin, das Ausfchwigen der flüſſigen SCheile des 
Oeles und das Eindringen von Waſſer und Mikroorganismen zu verhindern.“ 

„Praktiſche Verſuche mit Werkholz und eine langjährige Erfahrung be⸗ 
ftätigen die eben erwähnten Ergebniſſe chemifcher Unterfuchungen volllommen. 
Einige der wichtigften Antifeptica haben fich nicht als die dauerhafteften Holz. 
confervirungsmittel erwieſen. Sublimat 3. B. giebt lange nicht fo bleibende 
Refultate als die fchweren ‘Theeröle, und nügt durchaus nichts bei der Anwen 
dung von Holz unter Waſſer. Mit Bezug auf die Kreojotöle felbft Hat die 
Erfahrung Folgendes ergeben : 


1) Sarbolfäure wird aus den SKreofotölen durch öfteres Waſchen mit 
Waſſer entfernt. 

2) Wenn Holz mit Kreofotölen, die Karbolfäure enthalten, imprägnirt 
wird, fo verfchwindet bie letztere ftets, gewöhnlich innerhalb eines Jahres. 

3) Zahlreiche Proben von Kreojotöl wurden der leichteren Theile, welche 
ale Carbolfäure enthalten, beraubt umd die carboljäurefreien ſchweren Dele 
zurückgelaſſen. Hobelſpäne wurden mit beiden Arten von Del getrennt impräg⸗ 
nirt und während mehrerer Jahre fäulnifbefördernden Einflüffen ausgeſetzt. 
Die mit den fchwerften Delen behandelten Späne wurden ſtets volllommen 
gefund befunden, während die mit den leichteften, aljo carbolſäurereichſten, Delen 
behandelten faulten. 


4) Zahlreiche Proben von freofotirtem Holze, welche volllommen gefund 
befunden worden waren, nachdem fie 16 bi8 32 Jahre lang als Bahnfchwellen, 
BZaunpfähle u. dgl. Dienft geleiftet hatten, wurden zu verſchiedenen Zeiten von 
verfchiebenen Chemifern forgfältig analyfirt. In allen Fällen wurde keine 
Carbolfäure, oder doch nur unendlich Heine, praktifch unbedeutende Spuren 
davon gefunden. Aber in dem gefund gebliebenen Holze findet man ſtets die 
ſchwereren und weniger flüchtigen Theile des Deles, wovon das meifte nicht 
unter 300° deftillirt. In vielen Proben fand ſich Acridin und Cryptidin vor, 
und in den meiften Naphtalin; zuweilen in bedeutender Menge.“ 

„Faſt alles, was foeben von Carbolſäure ausgeſagt worden ift, findet auch 
auf Kreiylfäure Anwendung, ausgenommen, baß legtere etwas weniger flüchtig 
als erftere ift.“ 

„Mithin deuten die chemiſche Unterſuchung und die praftiiche Erfahrung 
in gleicher Weife darauf hin, daß man Antijeptica je nad) den befonderen Um⸗ 
ftänden, unter denen fie angewendet werden follen, auswählen ſolle. Man 
imprägnirt Werkholz, damit diefes, wenn es der Luft und dem Wafler aus⸗ 
geſetzt ift, fich viele Jahre conferviren fol. Folglich dürfen augenfcheinlich die 
für diefen Specialzwed gewählten Antifeptica weber bei gewöhnlicher Tempe⸗ 
ratur leicht flüchtig, no in Waſſer löslich fein.“ 

Boulton’s Anfichten ftimmen im Wefentlichen überein mit denen, welche 
in dem folgenden (ausführlich wiedergegebenen) Berichte von Dr. C. M. Tidy 
über die befte für Kreofotirung geeignete Art von Kreofotöl (an die Direction 
der Gas Light & Coke Company, Auguſt 1883) enthalten find. 
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Die Bortheile des SKreofotirungsprocefies find, nad) ihrer Wichtigkeit 
geordnet, die drei folgenden: 

1) Phyfitalifhe Wirkung. Die Ausfüllung der Poren bewirkt 
eine fehr vermehrte Feftigkeit, indem die ganze Maſſe des Holzes in einen 
mehr oder minder maffiven Blod verwandelt wird. Außerdem ift diefe phyſi⸗ 
kaliſche Wirkung dadurd) von Wichtigkeit, daß die Feuchtigkeit fpäter abge⸗ 
halten wird. 

2) Phyfiologifhe Wirkung. Der Geruch des Kreoſots verhindert, 
daß mikroſtopiſche (thierifche) Organismen, welche auf das Holz zerftörend ein- 
wirfen, fid) darin entwideln. Dieſe torifche Wirkung muß eine analoge fein, wie 
die der jonft zur Eonfervirung von Holz angewendeten Metallſalze; das Kreofotdl 
ift diefen aber dadurch überlegen, daß e8 einen ftarfen Geruch befigt, welcher 
den meiften nieberen Thieren wiberwärtig iſt. Es ift übrigens zu bebenfen, 
daß alle Beftandtheile des Steinfohlentheers, nicht nur die Phenole, diejen 
theerigen Geruch befiten. | 

3) Chemifche Wirkung. Die Theerfäuren (Bhenole) find nicht nur 
Antifeptica, fondern befigen auch da8 Vermögen, Eiweiß zu coaguliren. Dieſe 
Wirkung fpielt nad; Tidy eine wichtige Rolle in der Eonfervirung des Holzes. 

Es kommt nun darauf an, 1) auf welchen Beſtandtheilen der Werth des 
Kreojotöles -Hauptjächlich beruht; 2) ob im Kreofotöle Stoffe vorkommen, die 
nicht nur unnüg find, fondern auc die Wirkung der nüglichen Beftanbtheile 
verringern. Die erfte Frage ift fpeciell wichtig in England, wo man zwei 
Claſſen von Kreoſot unterfheidet: Londoner Kreofot, zu dem auch das 
übrige in Siidengland gewonnene, aus Newcaftler Kohle erzeugte Kreofot ger 
hört; daſſelbe enthält viel Naphtalin und weniger als 10 Proc. Phenole, 
außerdem fehr viel von den fehwereren, bei 300°. noch nicht fiedenden Delen; 
und das Provinz⸗Kreoſot, von geringerem fpecififchen Gewichte, flüffiger, 
mit weniger Naphtalin und weniger hochfiedenden Delen, aber mit mehr Theer⸗ 
fänren (Phenolen) als das Londoner. Da es nun eine wichtige Frage ift, 
welches von diefen beiden Kreoſoten ſich befier zum Imprägniren eignet, jo war 
der relative Werth der hochflebenden Dele, des Naphtalins und der Theerfäuren 
für dieſen Zwed zu unterfuchen. Die Theerfäuren coaguliren zunächſt das 
Eiweiß des Zellfaftes, welches fi mit dem Naphtalin mifcht und mit diejem 
und den Schwerölen zufammen in den Poren des Holzes einen feiten Brei 
bildet, wie e8 auch die mifroffopifche Unterfuchung zeigt. Der Erfolg des Pro» 
ceſſes wird hierdurch jedenfalls gefördert; aber ſchon 2 bis 3 Proc. Theerfäuren 
im Kreofotöle würben zur Coagulirung des Eimeißes mehr als genügen. Was 
darüber hinausgeht, ift vielleicht nicht unnig, aber e8 ift eine bemerkenswerthe, 
von Tidy immer und immer wieder conftatirte Thatfache, daß in feit längerer 
Zeit, 3.2. einem Jahre, freojotirtem Holze wenig ober feine Theerfäuren nad)» 
zuweifen find, was mit den Unterfuchungen von Greville Williams über 
einftimmt. Tidy, welcher früher den Hauptwerth auf die Theerfäuren legte, 
hat fich daher zu der Anficht befehrt, daß ihr Werth weit überſchätzt worden 
ift, und daß nicht mehr Carbolfäure im Kreoſot vorhanden zu fein braucht, als 
zur Coagulirung des Eimeißes hinreicht. Dagegen hält Tidy die Nolle des 


506 Schweröl. 


Naphtalins für eine höchſt wichtige, weil es, obwohl als Antifepticum den 
Theerfänren nachftehend, die Poren des "Holzes ausfüllen Hilf. Man bat 
zwar eingeworfen, daß das Naphtalin fich in ber Zropenhige Indiens ver- 
flüchtigen müſſe. Aber directe Verfuche zeigten, daß ber Gewichtsverluſt bei 
einer Temperatur von 65,5% nur in den erften 24 Stunden ziemlich erheblich, 
am zweiten Tage gering und von da ab fait Null war. Beim wiederholten 
Abhobeln der äußeren Schichten wiederholten fich diefe Vorgänge ftet3 in der- 
jelben Weiſe, was beweift, daß bie Verflüchtigung des Naphtalins nur ganz an 
der Oberfläche vor fich geht, während in den tieferen Schichten das Naphtalin 
durch die innige Vermifchung mit dem coagulirten Albumin firirt bleibt. Für 
die Annahme, daß das Naphtalin eine gute Wirkung ausübt, fpricht auch ber 
Umftand, daß in den erften 12 Jahren der Einführung bes Kreojotirens in 
Indien nur das Londoner ſchwere Kreoſot gebraucht wurde, und daß bie damals 
imprägnirten Schwellen ſich jehr gut gehalten haben, während über die ſpäter 
mit dünnerem Provinz⸗Kreoſot behandelten Schwellen Klagen eingelaufen find. 
Ganz befonderen Werth aber glaubt Tidy auf die ſchwerſten im Kreofot 
vorhandenen, d. h. die über 3009 deftillirenden Dele legen zu müffen, welche 
antifeptifche Wirkung haben und fich fehr ſchwer verfllichtigen. Auf Obiges 
bat er eine Vorſchrift für die Befchaffenheit von Kreofot gegrlindet, welche er 
im Jahre 1885 noch weiter verbefiert hat und die wir nun mittheilen, ale 
maßgebend fiir die Londoner Fabriken. 


Tidy's Borfhriften für Kreofot (1885). 


1) Das Kreofot ſoll bei einer Temperatur von 38% volllommen flüſſig 
fein und beim Abkühlen kein Abſatz entftehen, ehe das Thermometer 359 anzeigt. 

2) Es fol mindeftens 25 Proc. Beftandtheile enthalten, welche bei 316° 
nicht überbeftilliren. 

3) Nach dem unten zu befchreibenden Analyfirverfahren fol e8 insgeſammt 
8 Proc. Theerfänren enthalten. 

4) Es foll feine Beimiſchung von Knochenöl, Schieferdl oder anderen 
nicht aus Steinfohlentheer flammenden Stoffen enthalten, und die erften 
25 Broc., welche bei der Deftillation übergehen, jollen ein größeres ſpecifiſches 
Gewicht als das Waller haben. 


Tidy's Verfahren zur Beftinnmung der Theerfäuren. 


100 cem des gut gemifchten Kreoſots werben bei 316° deftillirt, bis 
nicht8 mehr übergeht. Das Deftillat wird in einer Flaſche mit gutem Glas⸗ 
ftopfen gut aufgefchiittelt mit 30 ccm Natronlauge von 1,2 fpecif. Gew., bie 
Miſchung erwärmt, der Stopfen wieder aufgejegt und wieder eine Dlinute 
fang gut gefchüttelt. Dann gießt man die Miſchung in einen Scheidetrichter 
(Fig. 147) und zieht die Natronlauge ab. Das Kreofot wird in berfelben 
Weiſe ein zweites und drittes Mal mit Natronlauge erwärmt, doch werden 
hierfür nur je 20 ccm Natronlauge verwendet. Die drei Köfungen werben 
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nun vermifcht und nah dem Abkühlen beigemifchte Deltröpfchen durch 
einen Scheibetrichter entfernt. Hierauf wird die Löſung gründlich gefocht, um 
die letzten Spuren von aufgelöftem Kreoſot zu entfernen. Dann gig. 147. 
läüßt man abkühlen und jest verbiinnte Schwefelfäure (1 Säure uf S 
3 Waſſer) zu, wovon etwa 35 ccm genügen werden, bis Lackmus 
eben geröthet wird. Hierauf gießt man alles auf einen Scheide⸗ 
trichter, läßt e8 bis zur völligen Abkühlung ftehen, und trennt die | M 
Theerfäuten von der wäflerigen Löſung. Nun Löft man die Theer- | | 
fäuren in 20 ccm der Natronlauge von 1,2 und 100em Wafler, 1; 
focht und filtrirt durch Asbeſt. Der Asheftpfropfen wird mit nicht 
über 5 com fiedendem Wafler nachgewaihen, und die Löſung in 
einem graduirten 100 ccm-Eylinder völlig abkühlen gelaſſen. Sie 
wird dann mit verblinnter Schmefelfäure (1:3) eben angejäuert, 
wozu 10 ccm genügen werden. Nun läßt man wieder zwei Stunden 
zur völligen Abkühlung ftehen und Lieft die Procente von Theer⸗ 
fänren ab. 





Derfahren zur Beftimmung ber Menge des Deftillates. 


Man operirt in einer Netorte mit eingejegtem Thermometer und mit 
directer Erhigung durch einen Bunſen⸗Brenner. Die Hige wird allmälig 
auf 3169 gefteigert unb bei diefer Temperatur erhalten, bi8 nichts mehr über- 
geht. Die Deftillation der 100 ccm follte nicht über eine halbe Stunde dauern. 


Obiges bat Tidy auch gegenüber den Ausftellungen Boelder’s in allen 
Stüden aufrecht erhalten, und giebt im Folgenden noch Gründe für einige 
Einzelheiten in obigen Borfchriften. Er hat eine Vorſchrift über das fpecififche 
Gewicht des Kreofots ausgelafien, weil man biefes bei einer ſolchen Subftanz 
bei normaler Temperatur weder mit dem Pyknometer noch mit dem Aräometer 
beftimmen kann (fiehe jebocy unten Abel's Vorſchrift). Die Klaufel 2) hat 
er eingeführt, weil er gerade die hochfiebenden Dele für jehr wichtig hält. Für 
die Beitimmung ber Theerfäuten müſſe man ganz ins Einzelne gehende Vor⸗ 
fhriften geben, weil fchon Heine Unterfchiede in der Stärke der Löfungen und 
der Manipulation bedeutenden Einfluß auf das Ergebniß haben. Eine Tren- 
nung der Carbolfäure von den anderen Theerfäuren hat er aufgegeben, weil 
er nach vielfachen Verfuchen fein brauchbares Verfahren hierfür finden konnte, 
und im MUebrigen glaubt, daß alle Theerjäuren gleiche besinficirende Kraft 
befigen. 


Zum Schluß wollen wir auch noch Die von einer anderen engliſchen 
Autorität, Sir 5. Abel, am 2. Januar 1884 aufgeftellten und zum Theil in 
Geltung ftehenden Borfchriften über Kreofotöl anführen: 

„Die Kreofotirflitifigkeit fol aus dem fchweren, bei der Deftillation von 
Steintohlentheer erhaltenen Dele beftehen, und zwar aus dem Theile des Deftil« 
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lates, welcher zwiſchen 176 und 4050 C. übergeht. Sie ſoll keine Beimiſchung 
von anderweitigen Oelen oder anderen Subſtanzen enthalten; ebenſo nicht unter 
20 und nicht über 30 Proc. Beſtandtheile, welche bei einer Temperatur von 
316° noch nicht übergehen. Sie darf bei der unten zu beſchreibenden Probe 
nicht unter 9 Bol. Proc. Theerfäuren ergeben. Sie muß bei einer Temperatur 
von 389 volfommen flüffig fein und darf bei der Abfühlung fein Zeichen von 
irgend welchem Abſatz bis zu 321/50 geben. Ihr fpecififches Gewicht bei einer 
Temperatur von 323/50 foll nicht unter 1,035 und nicht über 1,065 fein, 
verglichen mit Waffer von 15,5%. — Folgendes ift Abel's Vorſchrift zur ana⸗ 
Igtifchen Unterfuhung: Das Del wird nöthigenfall® fo weit erwärmt, bis es 
vollftändig flüffig if. Man entnimmt dann 100 ccm und beitillirt es im 
einer Ölasretorte, bid die Temperatur von 360% erreicht if. Das Thermo⸗ 
meter muß in der Retorte fo angebracht fein, daß zu Anfang fein Gefäß völlig 
in dem Oele eingetaucht ift, aber den Boden ber Retorte nicht berührt. Das 
Deftillat wird in einer 200 com -Flafche mit Glasftopfen aufgefangen. Man 
miſcht es mit 20 ccm Natronlauge von 1,21 fpecif. Gew. und ſchüttelt e8 von 
Zeit zu Zeit, mindeſtens drei Stunden lang. Hierauf gießt man die Miſchung 
in eine Glashahnbitrette, in welche man vorher einige Tropfen Natronlauge 
gegofien hatte, um die Verengerung über dem Hahn anzufüllen. Die Bitrette 
läßt man nun 12 Stunden an einem Hinlänglih warmen Orte ftehen, um 
ihren Inhalt ganz flüffig zu erhalten. Man wird dann finden, daß die Lauge 
mit den Theerfäuren fi) von den anderen heilen des Kreojotöles abgefchieden 
bat, und zwar im unteren Theile der Bitrette; fle wird jegt in einen 100 com 
faflenden Glaskolben abgelafien, welcher einen langen, in Cubikcentimeter ein- 
getheilten Hals befigt, der die fpäter abgejchiedenen Theerfäuren faflen kann. 
Die nicht von der Natronlauge angegriffene Flüſſigkeit wird aus der Bitrette 
in die erfte Flafche zurückgeſchüttet, 10 ccm frifche Natronlauge zugejegt und 
die Miſchung wiederum wie vorher behandelt. Die Lauge von dieſer zweiten 
Debandlung wird zu der erften, in dem langhalfigen Kolben enthaltenen ge⸗ 
jest. Nun fügt man allmälig verdünnte Schwefeljäure (1 Säure + 3 Wafler) 
zu, bis eine ganz ſchwach faure Reaction eintritt, wobei der Kolben fithl ge 
halten wird. Dann gießt man fo viel Duedfülber in den Kolben, daß alle 
abgefchiedenen Theerfäuren in feinen eingetheilten Hals hinaufgetrieben werden, 
und lieft dort ihr Volumen ab. — Wenn das Kreofotöl ungewöhnlich, didflüffig 
ift, jo wird man es vielleicht einer vorläufigen Deftillation unterwerfen müſſen, 
bie man wie oben bejchrieben ausführt, aber ohne Thermometer, indem man 
fortfährt zu deftilliven, bis nichts mehr übergeht. 

Wie man fieht, ftimmen Abel's Vorfchriften mit denen von Tidy im 
Wejentlichen überein. Wir halten die legteren für befjer, weil fie das Wegkochen 
der ſtets vorhandenen Kohlenwafferftoffe aus der alfalifchen Löſung der Phenole 
in fich begreifen. Praktiſch wird fein großer Unterjchied fein, weil Tidy nur 
8 Proc, Abel aber 9 Proc. „Theerſänren“ verlangt, in welchen leßteren dann 
eben jene Berimreinigung noch enthalten ift. Die frühere Forderung Abel’s, 
eine Trennung der Carbolfäure von der Kreſylſäure durch fractionirte Deftillas 
tion vorzunehmen, welces Verfahren Runge in feinem Werke von 1882 
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(S.195) al8 „völlig unzuverläffig“ bezeichnet und daher fortzulafen empfohlen 
hatte, ift in feiner neueren Vorſchrift fortgefallen. 

In den Fabriken begnügt man fich meift mit einfacheren Proben. Das 
fpecififhe Gewicht wird bei 329 mit dem Aräometer, oder auch bei 15° 
mit den Pyknometer beftimmt, indem man letzteres mit dem erwärmten Dele 
füllt und nad) der Abkühlung auf 15° den Stopfen feft eindrüdt. 

Den Berfläffigungs- und Erftarrungspunft beftimmt man im 
Brobirröhrchen mit eingefenktem Thermometer, am beften im Wafferbade. Das 
Deftillat bis 315° beftimmt man in Heinen Retorten mit nadter Gas⸗ 
flamme, wobei da8 Thermometer fait auf den Boden reicht, und die Deſtilla⸗ 
tion etwa 1/, Stunde dauert. Die Theerfäuren beftimmt man im 
Deftillate durch zweimalige Behandlung mit Natronlauge von 1,21 in der 
Wärme, fonft wie oben. 

Wollte man die bajifhen Beftandtheile beftimmen, jo müßte man 
nach S. 228 bezw. ber im folgenden Capitel bejchriebenen Methode verfahren. 


Berwendung des Kreofotöles zum Blaudämpfen der Dadyziegel. 


Einen nicht unbeträchtlichen Abſatz findet das Kreofotöl auch an Ziegel: 
werte, welche bafjelbe unter dem Namen „Blaudämpföl“ zu jenem eigenthiim- 
lichen Proceß verwenden, dem manche Hiegelarten die fchöne fchiefergrane, 
graphitartige Farbe verdanten. Schon die alten Römer kannten den Procef 
des „Blaudämpfens“ ihrer Thonwaaren, wovon die da und dort aus der Erbe 
gegrabenen Aichenurnen und Thongefäße ein beredtes Zeugniß ablegen. Sie 
führten das Dämpfen durch Einführung grünen Holzes in die gar gebrannten 
Defen bei dichtem Verſchluß derjelben aus, und diefe Methode hat fich bis in 
die nenefte Zeit in Holland erhalten, wo man ſich mit beftem Erfolge des grünen 
Erlenholzes bedient. Bon Holland aus famen auch die blaugedämpften Siegel, 
namentlich wegen ihrer angenehmen Färbung und ihrer Widerftandsfähigkeit 
gegen den Einfluß der Atmofphärilien, in großen Ruf. Heute bedient man 
ſich wohl allgemein zu dieſem Zwecke nur mehr des fogen. „Blaudämpföles“, 
d. i. überwintertes Kreoſotöl, welches auch in der Kälte feine Ausſcheidung von 
Naphtalin mehr zeigt. 

Der Proceß des Blaudämpfens ift ſehr einfacher Natur. Sobald der 
richtige Garbrand des Ofeninhaltes erreicht ift, werden alle Deffnungen am 
Dfen forgfältig durch Dichten mit Lehm und Sand verichlofien, Feuerthüren 
und Aſchenfälle mit Sand verfchlittet und der Rauchſchieber gefchlofien. ft 
der Dfen auf diefe Weile luftdicht abgedichtet, jo wird das Del durd) ein- 
gemauerte eiferne Röhren eingeführt, nicht auf einmal, fondern in Paufen, wie 
es am beften die Erfahrung ergiebt. Bei dem vollftändigen Abjchluffe der 
Luft und dem weißglühenden Zuftande der Beſchickung des Ofens kommt das 
Del fofort zur Vergafung und Zerfegung unter Abfcheidung von Koblenftoff 
in graphitartigem Zuſtande. Diefer Kohlenftoff dringt tief in die Poren ber 
Siegel ein und lagert fich auch auf der ganzen Oberfläche derſelben ab, diefe grau 
färbend mit metallifhem Glanze bei auffallendem Lichte. Sobald erfahrungs- 
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gemäß der Dämpfproceß vorliber ift, wird durch diefelben Röhren Waſſer in 
den Ofen eingeführt und dies mehrfach wiederholt. Der entftehende Dampf 
fühlt da8 Brenngut fo weit ab, daß der ausgeſchiedene, graphitartige Kohlen. 
ftoff beim Aufammentreffen mit Luft nicht mehr verbrennt. Je raſcher bie 
Kühlung erfolgt, defto fchöner wirb die Farbe ber Ziegel. Das Dämpfen 
fann natürlich nur in periodifc betriebenen Defen erfolgen, welche beſonders 
ftarf gebaut fein müffen, damit fie unter dem entftehenden Drude nicht leiden, 
aus einander getrieben werden oder Sprünge befommen. Einen Blaudämpfofen 
haben fid) Ch. und I. Lengsholz)) patentiren laflen. 

Nach Ludowici?) eignet fich poröfes Yiegelmaterial befler zum Dämpfen 
als dichtes, was leicht begreiflich ift, da in diefem Falle der Kohlenwaſſerſtoff⸗ 
dampf tief in die Poren des Materiales eindringen, und das im Thon vor- 
handene Eifenoryd zu Oxydul reduciren kann, denn diefer Reaction ift zweifellos 
ein bedeutender Einfluß auf die Färbung der Ziegel zugufchreiben. Mit dem 
mehr oder weniger großen Eifengehalte hängt auch thatfächlich der Verbrauch 
an Blaudämpföl zufanmen, der fiir 1000 GStüd Falzziegel durchſchnittlich 
20kg beträgt. Hoffmann?) hält es für möglich, daß beim Proceß des 
Dlaudämpfens aus dem Steinfohlentheeröl asphaltartige Producte gebildet 
werden, welche ſich auf dem Ziegel niederfchlagen ; dieſer Anficht wird man 
aber angeſichts der dabei herrſchenden hohen Temperatur kaum beipflichten 
fönnen. 

Blaugedämpfte Ziegel befigen nicht allein eine fchöne fchiefergraue Farbe 
mit Silberglanz, fondern fie follen auch den Witterungseinflüffen gegenüber 
wibderftandsfähiger fein, da die Poren in Folge der Graphitabſcheidung auf der 
Oberfläche volllommen gefchloffen find, wodurch ein Eindringen von Feuchtig⸗ 
feit ind Innere und ein Serfrieren in kalter Jahreszeit verhütet wird. 


Berjendung des Schweröle®. 


Hierzu verwendet man in kleinem Maßftabe hölzerne Füäſſer, welche frei- 
(ich dem Lecken fehr unterworfen find, wenn fie nicht mit Leimlöſung aus» 
geſchwenkt waren. Im größerem Meaßftabe dienen dazu genau diejelben 
Einrichtungen, wie für den Theer jelbft, nämlich für den Eifenbahnverfehr 
Plateauwagen mit cylinderfürmigen oder rechtedigen, aus Keſſelblech genieteten 
Behältern, welche etwa 10 bis 15 Tonnen faflen, für den Yluß- und Canal» 
betrieb Boote, deren größter Theil zu einem Reſervoir hergerichtet ift. 


1) D. R⸗P. Rr. 95882. — ) Thoninduftrie-dig. 1898, ©. 38. — °) Ibid. 
38. 








Neuntes Capitel. 


Das Carbolöl (Mittelöl). 
(Sarbolfäure und Naphtafin.) 


KRedeftillation des Carbolöles. 


Schon in Lunge's „Deftillation des Steinfohlentheers“ von 1867 
(S. 72) ift e8 bemerkt, daß man zwedmäßig nicht das ganze Leichtöl auf 
Garbolfäure behandfe, jondern nur die legte Portion deſſelben, etiwa vom fpecif. 
Gem. 0,980 oder 0,990 bis 1,000. Seitdem ift nicht nur bie Nadjfrage nad 
Carbolfäure immer mehr geftiegen, ſondern es ift auch eine folche nad Naphtalin 
in erheblicherem Maße entftanden. Es richten daher wohl alle befferen 
Fabriken ihre Deftillation fo ein, daß fie eine Fraction befommen, welche 
zwifchen den hauptſächlich anf leichte Kohlenwaflerftoffe zu verwerthenden und den 
Schwerdfen in der Mitte fteht und befonders reich an Phenolen und Naphtalin 
iſt. Diefe Fraction ift das jogenannte Carbolöl (auch Mittelöl genannt), deſſen 
Abnahme bei der erften Deftillattion des Theers, wie wir bereits im fünften 
Capitel fennen gelernt haben, beim fpecififchen Gewichte des ‘Deftillates von 
1,00 erfolgt. Seine Menge beträgt etwa 7 bis 8 Proc. der gejammten 
Deftillate. 

Diefes Del wird, gleichwie das Kreofotöl, direct aus der SDeftillation 
zunäcft in mit abnehmbarem Dedel verfehene Reſervoirs gefchafft, worin es 
erfaftet und etwa 25 bis 30 Proc. Naphtalin ausſcheidet. Von diefem wird 
es auf bekannte Weile getrennt und unterliegt nunmehr einer Rebeftillation 
in der Leichtölblafe. Die Eigenfchaften des rohen Carbolbles nach Entfernung 
des Naphtalins find folgende: Es zeigt ein fpecififches Gewicht von etwa 
1,0025 und enthält ungefähr 25 bis 30 Proc. Phenole. Es ift jehr dünn⸗ 
flüſſig und zeigt harakteriftifchen Carbolfänregerud). 

Kleinere Theerbeftillationen, welche fich mit der Herſtellung von Carbol⸗ 
ſäure nicht befaſſen, verkaufen dieſes Oel meiſtens in rohem Zuſtande als 
25⸗ bis 30 procentige Carbolſäure; ein Theil deſſelben wird auch wohl direct 
zur Fabrikation eines billigen Eiſenlacks, wozu es ſich vorzüglich eignet, ver⸗ 
wendet. Größere Theerdeftillationen verarbeiten das geſammte Carbolöl auf 
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Carbolſäure, die fie, falls die eigene Production eine Reindarftellung des Phenols 
als nicht rentabel erjcheinen läßt, wenigftens als Halbfabrikat in den Handel 
bringen. 

Die erfte Verarbeitung des Carbolöles befteht, wie erwähnt, in einer 
Redeſtillation in der Leichtölblafe. Diefe Blaſe, welche wir nicht erft zu be- 
ſchreiben brauchen, da fie genau fo conftruirt und eingerichtet ift, wie die 
ftehenden Theerblafen, nimmt etwa 5000 kg Carbolöl auf. Zweckmüßig, 
jedoch nicht unbedingt erforderlich, ift die Anbringung einer Heinen Colonne 
(von 1 bi8 2m Höhe) auf derjelben, weldje die fpätere Arbeit wejentlich vers 
einfaht. Die Arbeit in der Xeichtölblafe geftaltet fich ähnlich wie die erfte 
Deftillation des Theers, ift jedoch viel einfacher und gefahrlofer, da ein Ueber⸗ 
fteigen bei nur einigermaßen vernünftiger Feuerung vollkommen ausgejchloffen 
ift. Der Abtrieb von etwa 5000 kg Carbolöl beanfprucht ungefähr 20 bis 
24 Stunden. Zuerſt kommt nod, etwas Rohbenzol, deſſen Gefammtmenge 
etwa 300 biß 350 kg betragen mag. Gleichzeitig entweicht and) das Hydrat⸗ 
wafler der Carbolfäure (ſ. fpäter) und fobald dieſes übergegangen ift, fchaltet 
man vermittelft des Dreimeghahnes an der Birne vor dem Kühler in den 
zweiten Necipienten um. Die Dauer diefer Periode, bei welcher das Deftillat 
aus dem Kühler höchſtens in Bleiſtiftſtärke rinnen darf, beträgt ungefähr fech® 
bis acht Stunden, wobei etwa 170 bi8 175 kg Waſſer mit übergehen. Es ift 
unbedingt erforderlich, in diefer Periode vorſichtig zu deftilliven; heizt man zu 
ftart, fo erfolgt eine plögliche und ftirmifche Abgabe des Hydratwaſſers und 
die Blaſe fteigt ficher über. Iſt das letzte Waſſer im Deftillate verfchwunden, 
fo ift jede Gefahr vorüber und man kann kräftig heizen, daß das Deſtillat in 
ftartem Strahle rinnt. Dies bedeutet zugleich auch da8 Ende der Rohbenzol⸗ 
periode und man kann daher auch hier ganz ohne Anwendung ded Thermo⸗ 
meters arbeiten. Das hier gewonnene Rohbenzol wird mit dem aus der erjten 
Deftillation erhaltenen vereinigt und, wie im folgenden Capitel gezeigt werden 
fol, verarbeitet. 

Was jet übergeht, ift das eigentliche, auf kryſtalliſirte Carbolſäure zu 
verwerthende, Theerdl. Man fängt daffelbe für ſich auf, jo lange, bis eine 
Brobe des Deftillates beim Erkalten auf einer Glasplatte Naphtalinausfcheidung 
zeigt; arbeitet man mit Thermometer, jo wird daſſelbe in biefem Uugenblide 
auf etwa 215 bis 220° geftiegen fein. Diefe Periode dauert ungefähr zehn 
Stunden, und liefert etwa 2750 kg Del. 

Die meiften Fabriken unterbrechen bei diefem Punkte die Deftillation 
und laffen den Rückſtand der Blafe direct zum Schwerdle (Kreofotöl) Taufen; 
an manchen Orten treibt man indeflen nod) weiter ab und nimmt eine Frac⸗ 
tion, welche feine kryſtalliſirbaren Phenole mehr enthält, aber einen Gehalt 
von etwa 40 bis 50 Proc. Krefolen zeigt, und die man nad; dem Aus—⸗ 
fcheiden des Naphtalins als 40= bis 50 procentige Carbolfäure in den Handel 
bringt; oder auf befannte Weife auf Creolin oder Lyfol verarbeitet. Der 
Ruckſtand in der Blafe erftarrt beim Erkalten zum größten Theile und kann 
wegen feiner dunkeln Färbung lediglich zum Weichmachen des Pechs verwendet 
werden. 
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Nach E. Waller!) verfährt man in Amerika fo, daß man das „Leichtöf“ 
bei Temperaturen von weniger als 177 bis 200° abbeftillirt, durch das 
Deftillet Dampf leitet, jo lange derjelbe nocd) etwas Del mitnimmt, das über- 
gehende Del als „refined coal-tar naphta“ auf Benzol und Toluol ver- 
arbeitet und den Ruckſtand, „naphta tailings“, als Ausgangsmaterial für 
Phenol benutzt. — Wenn dieje kurzen Angaben wirklich das in Amerika ge- 
bräuchliche Berarbeitungsverfahren des Leichtöles (incl. Vorlauf) wiedergeben, 
fo kann man demſelben nicht den Preis der größten Zweckmäßigkeit zuerkennen. 

Die Erfahrung hat gezeigt, daß die eigentliche Carbolfäure (C,H;O) aus 
dem eigentlichen Schweröle, d. 5. den über 240° deſtillirenden Sractionen, nicht 
gut zu gewinnen if. Zwar enthalten diefelben ftets Theerſäuren, aber faft 
nur die höheren Homologen, und diefe find ja auch nad) allgemeiner Annahme 
von großer Wichtigkeit für die confervivende Wirkung des Schwerdles bei der 
Holzimprägnirung (vermuthlich wegen ihrer Schwerlöslichkeit mehr als Carbol⸗ 
fänre und Krefglfäure), jo daß man fie gar nicht entfernen follte. Wir werden 
daher das Schweröl für diefen Zwed gar nicht mehr berüdfichtigen. Wenn 
man dagegen auf der anderen Seite nicht angefangen hat, das Deftillat fchon 
ziemlich frith, mindeftens von 170° an, als „Mittel öl“ aufzufangen, fo wird 
man bei der im nächften Capitel zu bejchreibenden Verarbeitung ber früher 
kommenden Leichtöfe erhebliche Mengen von ſtark phenol» und naphtalinhaltigen 
Rüdftänden befommen, welche man zu dem „Carbolöl“ fest und dieſes dadurch 
dem „Mittelöl“ der anderen Fabrik an Qualität ungefähr gleich macht. 

Als Beifpiele für die Zufammenjegung eines Mittelöles feien folgende 
angeflihrt 2): 


I. II. 
Deftillirend bei 1000 . . . 2... 0 0 
n „ 100 bi8 1800. . . 141 9,2 
2» nr 180 „200... 415 85,2 
, „ 200 „ 2500 . . . 38,7 19,2 


Watfon Smith giebt folgende Nefultate für die „Leichtöle“ (in ber 
That Mittelöle) aus dem auf S. 391 erwähnten Theer aus Wigan⸗Cannel⸗ 


Kohle: 
Nr. I (1,000) Nr. II (1,1019) 


Deftillivend unter 170° . . 10 Proc. — Proc. 
n „ 180... 5, — ,„ 

n „1290..ı2_, 55 

n „ 200 ..2 „ 4 „ 
49 Proc. ‚ 29 Proc. 


Es ift ohne Weiteres einleuchtend, daß man hierbei nicht überall nad) 
denfelben PBrincipien verführt, und die hier in Rede kommende Fraction ber 
Theeröle wird daher in verjchiedenen Yabrilen recht abweichende Zuſammen⸗ 
fegung haben. Das macht aber keinen Unterjchied in der Art und Weife, wie 


1) Chem. News 43, 1500. — *) Rah Muspratt:Stohbmann, 8. Aufl, 
6,1179. 
Lunge-Köhler, GSteinloblentbeer. 38 
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man diefelbe behandeln muß, um fie beftens zu verwerthen, und mir wenden 
und nım zu einer Beichreibung ihrer Verarbeitung. Die Endproducte, die 
man dabei erzielt, find Tryftallifirte Carbolfäure, Krefole, ſchwere Auf- 
löjungsnaphta, Byridinbafen und Naphtalin, deren Fabrikation wir 
der Reihe nad) befprechen wollen. 


Sarbolfäure und Krefole. 


Die nächſte Behandlung, welche das zuerft von Naphtalin möglichft be 
freite und dann rectificirte Carbolöl erfährt, befteht in einer Trennung der 
Theerfänren (Phenole) von den indifferenten Delen (Kohlenmwaflerftoffen). 
Raurent!), der die von Runge entdedte- Sarbolfäure zuerft in annähernd 
reiner Form dargeftellt hat, fchlug dazu folgendes Verfahren ein, melches in 
feinen Grundzügen nod) heute angewendet wird. Man behandelt den bei 150 
bi8 200° überbeftillirenden Theil des Steinkohlentheeröleg mit einer in ber 
Wärme gefättigten Löſung von Aetzkali oder Aetznatron, fegt noch pulverförmiges 
Aetzkali oder Aetznatron zu und rührt heftig um. [&erade in diefem Punkte, 
d. 5. dem Zuſatze von feſtem Alkali, verführt man jegt ganz abweichend; ver- 
muthlich kam damals (1831) im Theer lange nicht fo viel Naphtalin vor, weil 
man die (eifernen) Gasretorten lange nicht jo hoch wie jett die thönernen er» 
higte; auc arbeitete Laurent mit einer verhältnißmäßig niedrigen, alfo 
naphtalinärmeren Fraction.] Das Del gefteht zu einem kryſtalliniſchen Brei; 
man becantirt den flüffigen Theil und Löft den feiten in warmen Wafler auf. 
Es bilden ſich dann zwei Schichten, eine leichte, ölige, die man entfernt, und 
eine ſchwere, wäflerige, die man mit Schwefeljäure oder Salzfäure fättigt. Auf 
der fauren Flüfjigkeit fchwimmt dann ein Del, das man zuerjt mit gefchmol- 
zenem Chlorcalcium digerirt, und dann fractionirter Deftillation unterwirft. 
Man erhält fo leicht eine farblofe, ölige Subftanz, welche beim langjamen Er- 
falten ſchöne Kryftalle giebt. 

Man Hat Laurent's Verfahren dadurch billiger zu machen geſucht, daß 
man ftatt des Kalis oder Natrond Kalkmilch?) anmendet, wie dies fchon 
Runge bei der erften Darftellung der Carbolfäure gethan hatte, da8 Ganze 
zum Kochen bringt und ſehr ſtark umrührt. Beim Abfigen kommen dann die 
neutralen Dele an die Oberfläche und werden durd) Decantation entfernt; der 
kalkige Niederichlag wird durch Salzſäure zerfegt und giebt das Phenol. — 
In diefer einfachen und billigen Form giebt das Verfahren aber feine brand; 
baren Refultate und man ift allgemein zur Behandlung des Carbolöfes mit 
Natronlauge zurlicdgelehrt, die man nur bedeutend ſchwächer als Laurent 
nimmt. Aber unter allen Umftänden ift die Darftellung von ganz reiner 
(kryſtalliſirter) Carbolfäure keineswegs einfach und leiht. Sie fol zuerft von 
Sell in Offenbad) 3) in einigermaßen größerem Maßftabe gemacht worden fein, 


!) Ann. Chim. Phys. [3] 3, 5. — *) Bergl. Hugo Müller, Zeitjer. f. 
Chem. 1868, ©. 270. — *) Interefiant ift eine freundlide Mitiheilung von Herrn 
Brönner in Frankfurt a. M., wonach derjelbe ſchon bald nad 1846 jogenanntes 
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fam aber jebenfall8 erft durch die Bemühungen von Crace Ealvert und 
Charles Lowe in Manchefter in wirklich fabrikmäßiger Weiſe dargeftellt in 
den Handel. Jetzt wird fie auch in deutſchen Fabriken in mindeftens ebenfo 
guter Qualität wie von den englifchen dargeftellt. 

Dan muß zunäcft ermitteln, wie viel Natronlauge das zu behandelnde 
Del beanfprudt. Da es ſich hier nicht um eine genaue analytifche Beftim- 
mung (welche fpäter befchrieben werden wird), fondern nur um die Ermittelung 
der Minimalmenge handelt, welche zur Erichöpfung des Deles erforderlich if, 
fo genügt eine rohe Prüfung in folgender Art. Man jet die Natronlauge 
aus einer Bürette zu 50 ccm des Deles, welches ſich in einem in 100 ccm ges 
theilten Mifcheylinder befindet, in Keinen Portionen zu, wober man inzwifchen 
immer tüchtig umfchüttelt und die Flüffigfeiten durd) etwas Ruhe fich trennen 
läßt. Man findet dann eine dunkelbraune Löfung von carboljaurem Natron 
und darunter oder darüber, je nad) ber Natur des verwendeten Deles, ungelöftes 
Del. Das Volumen des letzteren wird angemerkt, und wenn es fich nach dem 
nächften Zuſatze nicht mehr verringert zeigt, jo weiß man, daß man fchon das 
vorige Mal genug Natronlauge zugegeben hatte. Hieraus berechnet man dann, 
wie viel Zauge man im Großen zur Erfchöpfung der vorliegenden Portion Del 
zu verwenden hat. 

Aus dem, was früher (S. 191 u. ff.) über das Verhalten des Phenols 
“ und Krefols zu Alkalien gejagt worden ift, erjehen wir erftens, daß das Phenol 
jelbft (Carbolfäure) leichter Töslih ift als feine Homologen, alfo auch einer 
ſchwächeren Lauge bedarf; zweitens, daß ein großer Ueberſchuß von Natronlauge 
das Phenol, ein etwas kleinerer das Krefol wieder ausfcheiden Tann, daß man 
alfo in diefer Beziehung ſich vorzufehen Hat. Immerhin ift der Spielraum 
nod) ein fo großer, daß man es in der Kegel unterlafien kann, das Del jedesmal 
in der eben bejchriebenen Weife vorher zu prüfen, weil man im regulären 
Vabrifbetriebe auf feine ſehr auffallende Verfchiedenheiten im Gehalte an Phes 
nolen ftoßen wird. Wo man aber mit Phenolen unbelannter Herkunft zu thun 
bat, wird man jene Probe immerhin anftellen müſſen. 

Nah Behrens?) beruht ein werthuolles „Geheimniß“ in Bezug auf die 
Fabrikation der Irpftallifirten Carbolfäure darauf, daß man das Del nur mit 
einem folhen Quantum verblinnter Natronlauge behandelt, welches ungenligend 
ift, um alle Säuren zu löſen; es werde dann die Carbolfäure, als ftärkfte, 
zuerft aufgenommen. Dies wird von G. E. Davis?) beftätigt, welcher Leichtöl 
dreimal Hinter einander mit je einem Drittel der nöthigen Menge Natronlauge 
von 209 Tw. behandelte, und nur aus der erften und zweiten Ertraction 
Eruftallifirbares Phenol, aus der dritten dagegen nur Kreſole gewinnen 
fonnte. 


waflerhelles Kreoſot fabrikmäßig darftellte, welches ihm Häufig zur Dispofition ge- 
ftellt wurde, weil daſſelbe im Winter zu einer Ixpftalliniihen Maffe (von Carbol⸗ 
jäure) erftarrte! Dies geſchah natürlich in Folge der Verwechſelung mit dem wirt: 
lien Kreoſot aus Buchenholztheer (S. 191), welches freilich nie in feſter Form auf: 
tritt. — 1) Dingl. Journ. 308, 363. — 9) Journ. Soc. Chem. Ind. 1893, p. 233; 
Ber. d. deutich. chem. Gef. 1898, Ref., S. 595. 
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Die ſpecielle Vorſchrift von C. Lowe!) (dem erſten Fabrikanten von 
reiner kryſtalliſirter Carbolfäure) zur Behandlung auf Phenol iſt folgende: 
Von einer Füllung der Theerblaſe mit 20 Tonnen Theer werden die erſten 
200 Gall. (— 900 Liter) als Leichtbenzol abgeſchieden, die nächſten 600 Gall. 
(— 2700 Liter) aber, welche 1,0 bis 1,005 ſpecif. Gew. haben ſollen, mit 
Natronlauge behandelt. Auf jede 200 Gall. (— 900 fiter) nimmt man 
30 Gall. (— 135 Liter) Natronlauge von 1,34 fpecif. Gew., welche vorher 
auf 150 Gall. (— 675 Liter) verblinnt worden find (hierdurch muß eine 
Natronlauge von 1,068 oder circa 6 Proc. NaOH entftehen) und rührt das 
Del zwei Stunden mit der Lauge zufammen. Dann läßt man vier Stumden 
Hären, zieht die alfalifche Flitffigfeit ab und neutralifirt fie mit Schwefeljäure. 
Die rohe Carbolſäure ſammelt ſich oben an, wird abgejchöpft, in bejonderen 
Behältern einige Tage ruhen gelafien und ift dann zur Berfendung fertig. 
Das Aetznatron muß frei von falpeterfauren Salzen fein. 

Bei Lowe's Vorſchrift wird, wie man fieht, ziemlid, ſtark verdünnte 
Natronlauge angewendet. Mean muß in Bezug auf die Stärke der Natron- 
lauge Folgendes fefthalten: Je unreiner die Dele, defto ſchwächer follte die 
Natronlauge fein, wenn man gutes Phenol erhalten will. Bei Rohbenzol 
(das jederzeit auch ſchon Phenole enthält) kann man ungejcheut ftärfere Lauge 
anwenden und befommt doch daraus zwar wenig, aber beſſeres Phenol als aus 
dem Mittelölee Manche Fabriken fangen deshalb die Wafchung des Rohbenzols 
nicht wie früher mit Schwefelfäure, fondern mit Natronlauge von etwa 
1,200 fpecif. Gew. an. Bei Mittelöl dagegen würde eine fo ftarfe Lange 
ſchon viel Kohlenwaflerftoffe, namentlich auch Naphtalin, auflöfen, welche die 
Reinigung der Carbolfäure ungemein erfchweren und leicht ihre Kryftallifation 
ganz verhindern können; auch Löfen ſich darin Dele, welche die Tendenz haben, 
an der Luft nachzudunkeln und fo das Phenol verderben. Hier muß man alfo 
ſchwache Lauge anwenden, und mag dafür die oben gegebene Vorſchrift von 
Lowe wohl als zuverläffig angefehen werden, da ihm als Fabrifanten von 
reiner Carbolfäure nur daran gelegen fein konnte, ein möglichft gutes Roh⸗ 
product zu befommen. Nah Watjon Smith nimmt man Natronlauge von 
18 bis 190 Tw. (1,090 bis 1,095 fpecif. Gew.) und zwar 33 Bol- Proc. 
davon für Schweröl (d. i. den in England davon als Carbolöl abgezogenen 
Theil, vgl. ©. 347) und 40 Bol-Proc. für Leichtöl (Mittelöf). 

In einer großen englifchen Fabrik wird, wie Lunge an Ort und Stelle 
gefehen bat, Carbolſäure aus allen leichten Deftillaten bis zum $reojotöle 
(natürlich ohne dieſes einzufchliegen) in folgender Weife audgezogen. Der Bors 
lauf wird mit einer etwas ftarfen Natronlauge, von 1,15 fpecif. Gew., in 
großem Ueberſchuſſe behandelt, und zwar vor den: Wachen mit Schwefelfäure. 
Die fo erhaltene Lauge, welche etwas Carboljäure und daneben fehr viel über⸗ 
ſchüſſiges Natron enthält, wird mit etwas ſchwächerer Natronlauge gemengt, 
jo daß das fpecififche Gewicht auf 1,125 kommt, und diefe Mifchung jegt ans 
gewendet, um da8 Garbolöl bei 65 bis 770. zu behandeln. Die nun erhal» 


ı) Aus Allen’s Commercial organic analysis, p. 305. 
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tene Lauge von carbolfaurem Natron wird von dem obenauf ſchwimmenden 
Naphtalin befreit, welches auc, die vom Aetznatron aus dem Vorlaufe auf- 
genommenen Verunreinigungen auflöft, welche fonft die aus Vorlauf allein ges 
wonnene Carbolſäure ſchädlich beeinfluſſen. Es wird alfo hierbei an Quantität 
und Dualität gewonnen. 

Bon einem ſüddeutſchen großen Fabrikanten wird uns mitgetheilt, daß er 
zur Ertraction der rohen Carboljäure (mit etwa 50 Proc. kryſtalliſirbarer 
Säure) Natronlauge von 30% Be. (— 1,263) anwende, dann die Natrons 
verbindung ausdampfe und mit Säure zerfege. Auf die Verwendung von 
ſchwächerer Lauge und auf fractionirte Exrtraction (vergl. S. 520) lege er nad) 
feinen Erfahrungen feinen Werth, um fo mehr auf die fractionirte Deftillation 
der rohen Dele. 

Wo nur rohe Carbolfäure gemacht wird und von dem Käufer feine ber 
fonderen Bedingungen geftellt werden, nimmt man manchmal ftärfere Natrone 
lange, bis 35° Be. (— 1,32); aber das damit gewonnene Product erforbert 
eine längere Behandlung in der Wärme mit directem Dampf, um die gelöften 
Dele zu entfernen. | 

J. W. Kneights und W. D. Gall (Engl. Pat. Nr. 5824, 1887) 
agitiren Carbol⸗ oder Mittelöl mit einer Mifhung von Kalfmild und Natrium- 
fulfatlöfung und laffen abfigen. Es bilden fi) zwei Schichten, deren untere 
aus einer Löſung von Natrinmphennlat und Wafler befteht, welche abgezogen 
und filtrirt wird. Die obere Schicht enthält Theeröl, Gyps und wenig Phe- 
nolatlöfung und wird durch eine Filterprefle getrieben, wonad) aus dem Filtrate 
noch weitere Phenolnatronlöfung abgezogen werden kann. Letztere wird mit 
Schwefelfäure zerjegt und das gebildete Glauberjalz bei einem neuen Procefie 
wieder verwendet. Der Verluft an Natron bei diefem Procefie ift alſo relativ 
gering. Statt Kalk künnte auch jedes andere Erdalkali und ftatt Natrium- 
ſulfat auch Kaliumſulfat verwendet werden. 

WB. MW. Staveley!) hat diefen Proceß auf die Fabrikation von Soda aus 
Natriumſulfat oder ⸗ulfit, ſowie von Potafche aus Kaliumfulfat oder ⸗ſulfit 
angewendet, unb dabei, namentlich bei Benutzung kohlenwaſſerſtofffreier Theer⸗ 
fänren einen Umfa von 96 Proc. des betreffenden Sulfats oder Sulfits er- 
zielt. Der Proceß vollzieht fi im Großen fo, daß man etwa 560 kg friſch 
gebrannten Kalt Löfcht und zu 1800 bis 2000 Liter Kalkmilch anrührt. Zu 
diefee werden dann, nachdem fie nahezu erfaltet ift, etwa 1000 kg zwifchen 
190 bi8 250° fiedende Phenole, ober die diefe Menge enthaltende Quantität 
carboffäurehaltigen sCheeröled gegeben. Man erhält fo etwa 3770 bis 
4000 Liter Slüffigkeit, welche man allmälig in etwa einer bis zwei Stumden zu 
einer warmen Löſung von 1500 kg Natriumfulfat, auf etwa 4000 Liter ge- 
bracht, fließen läßt. Die Sulfatlöfung befindet ſich in einem mit Rührwerk 
und Heizung verfehenen Keſſel. Die Temperatur des Keflelinhaltes wird auf 
30 bis 40° gehalten und das Rühren noch eine Stunde nad) erfolgtem Einlauf 
des Salciumphenolats fortgefekt. 


!) Journ. Soc. Chem. Ind. 1888, p. 807. 
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Nach erfolgtem Abfegen kann man ungefähr 70 bis 75 Proc. der Natrium» 
phenolatlöfung durch Decantiren gewinnen, ber Reft wird durch eine Filter- 
prefie, Bacuumfilter oder dergl., getrieben und der Rüdfland darin mit etwa 
2700 bi 3000 Liter Waffer ausgelaugt und die Wafchflüffigfeit bei einer 
nächften Operation als Löfungsmittel für Sulfat mit verwendet. Bei An⸗ 
wendung von Theerölen ftatt deftillirter Krefole muß man damit rechnen, daß 
ein Theil des Deles und Phenolats vom Gyps zurüdgehalten wird. Die Löſung 
des Phenolnatriums wird bis zur völigen Carbonifation mit Kalkofengaſen 
behandelt und die abgefchiedenen Phenole nach mehrſtündigem Stehen abgezogen. 
Die Carbonatlöfung, welche noch etwa 1 Proc. abgefchiedene Phenole enthält, 
kaun eingedampft und das Salz in üblicher Weife calcinirt werden. Zur Ge⸗ 
winnung der geringen Mengen Phenol kann man vor dem Eindampfen eine 
entiprechende Menge Natronlauge zugeben, wodurd) da8 Phenol in der Mutter⸗ 
lauge fich anfammelt, welche gegen Ende einer neuen Operation wieder zugegeben 
wird, um das Vorhandenfein freien Aetzkalkes, welcher das Abfigen und Filtriren 
ftört, zu umgehen. 

Auf den gleichen Proceß, jedoch auc, ausgedehnt auf Di- und Trioxy⸗ 
benzole, -Naphtaline und Dioryanthrachinone haben Landshoff und Meyer!) 
ein D. R.⸗P. Nr. 48270 erhalten. Nach ihnen erfolgt die Umfegung am 
glatteften mit Alkalimonofulfiten, etwas träger mit Natriumfulfat und ſchwerer 
mit Kaliumſulfat. 

Es ift uns nicht befannt geworden, ob dieſes Ertractionsverfahren irgend 
wo in der Prarid Eingang gefunden bat; von Davis wird e8 als gut 
empfohlen. Man darf daher annehmen, daß heute wohl die meiften Fabriken 
fich des alten, Laurent' ſchen Ertractionsverfahrend mit Natronlauge bedienen, 
mit den Aenderungen, die wir im Borhergehenden befchrieben haben. 

Die Bermifhung des Carbolöles mit Natronlauge muß natär- - 
Lich ſehr gründlich gefchehen, und mit Anwendung von gelinder Erwärmung 
auf 40 bis 50° durch eine Dampfichlange oder einen Dampfmantel vor fid) 
gehen. Für den Erfolg der Ertraction ift e8 natürlich gleichgültig, ob man 
die Mifchung fi in der Wärme oder in der Kälte vollziehen läßt. Dagegen 
ift e8 bei ſtark naphtalimhaltigen Delen von großem Bortheile, das Miſchgut 
anzumärmen, weil dadurch die ſonſt unvermeibliche Ausfcheibung von Naphtalin 
in feiter Form verhütet wird. An manchen Orten fieht man von einer be- 
fonderen Vorrichtung zum Anwärmen ab und wendet einfach die erforderliche 
Lange in heißem Zuſtande an. 

Das Mifchen felbft erfolgt in Apparaten der verfchiebenften Conſtruction. 
Man bedient ſich Hierzu jegt wohl in allen größeren Fabriken mafchineller Ein- 
richtungen, wie fie in der Paraffininduftrie ſchon früher allgemein gebräuchlich 
waren. In manchen Yabrilen bewirkt man die Mifchung dadurch, daß man 
beide Flüffigfeiten zufammen aus einem unteren nad einem oberen Behälter 
und immer wieder zurüd pumpt. An anderen Orten wendet man liegende 
Eylinder mit die Wärme fehlecht Leitender Umkleidung an, in welchen ſich ein 


t) Ber. d. deutſch. chem. Gef. 1889, Ref, ©. 717. 
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Ruhrwerk mit horizontaler Are bewegt. Horizontale Ruhrwerke haben den 
Nachtheil, daß fle in Stopfblichfen durch die Seitenwände des Gefäßes hin⸗ 
durchgehen muſſen, aber dafiir bringen fie ein kräftigeres Umrühren als die 
ſtehenden Rührmerke hervor. Bon dieſen ift eine der beften Formen bie eines 
auf» und niebergehenden, von vielen Löchern durchbrochenen Stempel, wie fie 
Hübner!) conftrnirt Hat. Nüheres über mechaniſche Miſchmaſchinen findet fh 
im efften Capitel bei der Fig. 148. 
chemiſchen Reinigung des 
Benzol. Wieder an ans 
deren Orten wird das 
Umrühren durch Einblafen 
eines Luftſtromes bewirkt, 
welcher durch ein Röhren- 
kreuz mit vielen Oeffnun⸗ 
gen ober ein Siebblech in 
viele feine Strahlen zer- 
theift wird. Diefes Prin- 
cip if einmal darum zu 
empfehlen, weil dabei feine 
arbeitenden Maſchinen ⸗ 
theile in der Fluſſigkeit 
ſelbſt vorhanden ſind, und 
lann deshalb gleich gut 
für Alfofien und für 
Säuren angewendet wer« 
den; zweitens darum, weil 
ohnehin die meiften Fa⸗ 
brifen jest das Pumpen 
der Dele durch Luftdrud 
bewerfftelligen und baher 
ohnehin eine Luftcom« 
preffionspumpe (Heine Ger 
bläfemafdjine) vorhanden 
ift, welche erft das Pumpen, 
dann wieder das Rühren beforgen kann. Fig. 148 verdeutlicht diefe Einriche 
tung etwas näher. a ift ein Siebboben, welcher zur Vertheilung der durch das 
25mm weite Luftrohr d eingeblafenen Luft dient, c Mannloch, d Hahntrichter 
zum Cinfüllen der Oele und Laugen, e Dampfſchlange, f Ablaßhahn etwas 
über dem Boden, g eben folder im Boben felbft. Man ftelit den Lufthahn fo, 
daß fein Verfprigen, fondern nur ein gutes Aufwallen ftattfindet 2). 
Nach Watfon Smith miſcht man Del und Lange 1 bis 11/, Stunden 
durch; man probirt dann, ob dies genügt, indem man in einem 200 com 
) Ding. Polyt. Journ. 146, 421. — *) Die Anwendung von comprimirter 


Luft zum Transportiren und Miſchen von Fluſſigleiten ift näher beſprochen von 
Ramdohr, Dingl. Polyt. Journ. 216, 158. 
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faſſenden Mefcylinder 140 com ber alkalifchen Lauge mit 14 ccm ſtarker Schwefel- 
fäure vermifcht und ftehen läßt; es ſollen fid) dann 10 bis 12 Proc. rohe Carbol⸗ 
fänre oben anfammeln. Wenn dies nicht der Fall ift, muß man länger 
mifchen. 

Das Mifchgefäß ift für diefen Zweck ſtets von Eifen (Keſſelblech), aus 
welhen Metalle man zwedmäßig. auch die Dampfſchlangen, Luftröhren zc. 
macht, da e8 von der Lauge weniger als irgend ein anderes Metall angegriffen 
wird. Bei Anwendung eines Luftftromes darf man das Gefäß nur etwa zu 
zwei Dritteln flillen, wegen des ſtarken Aufwallens. Es wird meiftens mit 
einem hölzernen oder eijernen Dedel bebedt, um die Verflüchtigung der leid)» 
teften Dele möglichft zu befchränfen. Je nad) dem Umfange der Fabrikation 
wird man das Abfigen der Lauge, wozu jedenfall® mehrere Stunden erforber- 
ih find, in demfelben Gefäße vornehmen oder wird den Inhalt defielben in 
ein bejonderes, am beften tiefer aufgeftelltes Gefäß ablaflen, um das Miſch⸗ 
gefäß von Neuem brauchen zu können. Jedenfalls muß das zum Abfigen be- 
ftimmte Gefäß zwei (eiferne) Hähne befigen; den einen, g, im Boden felbft, 
den anderen, /, etwas über dem Boden in der Seite. ‘Die nicht angegriffenen 
Dele lagern ſich ſtets über der Natronlauge, welche ihr Volum bei biefer 
Operation manchmal verdoppelt und fid) intenfiv ſchwarzbraun färbt. Mean 
läßt zuerſt durch den Bodenhahn a die alkaliſche Lauge ablaufen und fchlicht 
den Hahn, fobald auch nur eine Spur von Del mitlommt. Dann öffnet man 
den oberen Hahn b und kann num durch diefen fiher ganz alkalifreies Del 
abziehen, während zwiſchen beiden Hähnen nod) eine Schicht von beiden Flüſſig⸗ 
feiten zurlicbleibt, die man am einfachiten bis zur näcjften Füllung des Gefäßes 
darin zurückläßt. Man kann auch recht gut dem Gefäße einen coniſch zuge: 
ſpitzten Boden geben, und unter dem im tiefften Punkte befindlichen Hahn ein 
weites Glasrohr anbringen, wo man dann die Trennung der Ylüffigkeiten wie 
bei einem Laboratoriums- Scheidetrichter vornehmen kann. Dean kann den 
Punkt, wo die altalifche Schicht in die barliber liegende ölige (von roher Naphta) 
übergehen will, mit Sicherheit durch das trübe, milchige Ausfehen erkennen, 

welches die Ylüfjigfeit annimmt. 
u Es empfiehlt fid), die alkalifche Lauge fo rein als möglich von der aus 
gefchiedenen Rohnaphta zu trennen, wodurd) die weitere Verarbeitung ber 
Lauge wejentlich abgekürzt wirb. 

Das von der Range abgezogene Del (Rohnaphta), welches meift 
noch ein wenig der höheren Benzolhomologen, daneben aber Naphtalin und 
Pyridinbafen enthält, wird, wie wir fpäter jehen werben, fitr fich weiter ver- 
arbeitet und liefert als Endproducte wenig Solvent Naphta, Pyridinbaſen 
und hauptſächlich fchwere Naphta, welche zur Entbenzolung ber Koksofengaſe 
verwendet wird. Nah. E. Schulze!) kommen darin neben durch Schwefel- 
jäure verhargbaren Delen nod) etiwa 15 Proc. Trimethylbengole, 15 bis 20 Proc. 
Tetramethylbenzole, 15 bis 20 Proc. Naphtalin und ein bei 209 ſchmelzendes 
Paraffin vor. 


1) Ber. d. deutich. chem. Gel. 1887, ©. 409. 
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Die auge von Phenolnatrium zc., der man jedenfalls die beim 
Wachen von Rohbenzol, Leichtöl ꝛc. erhaltene zufeßt, kommt nun meift direct 
zur Zerjegung mit Säure. In manchen Fällen folgt aber erft noch eine be= 
fondere Behandlung zur Abſcheidung von Verunreinigungen. So foll man 
3.2. nah Vincent!) die Lauge mit dem d= bis 6fachen Volum heigen Waflers 
verjegen, um die aufgelöften Kohlenwaflerftoffe auszuſcheiden. Zu weit wird 
man darin nicht gehen fünnen (vergl ©. 200), und es wird der Erfolg über- 


haupt davon abhängen, ob man von vornherein concentrirte oder ſchon ver- 


dünnte Yauge angewendet hatte. (Nach Vincent’ Befchreibung wendet man 


‚zuerft concentrirte Lauge an) Schnitzler?) empfiehlt als außerordentlich 


wirffam die Erhigung der trüben, ſchwarzen Slüffigkeit in einer Kupferblafe 
über ftarfem euer, was man fo lange fortſetzt (bei 15 kg etwa zehn Stunden), 
bis das aus Wafler, Naphtalin, Delen und Phenol beftehende ‘Deftillat milchig 
wird; da8 Thermometer zeigte dabei im Dampfe 170%. Die Hauptmenge bes 
Phenols bleibt bei dem Natron zuritd, als eine beim Erkalten fefte Maſſe. Die 
Maſſe wird in der Blaſe jelbft in Waſſer gelöft und etwa auf das Dreifache 
des urfpränglichen Bolumens verdünnt. Nach einigen Tagen hat fich ein 
Schlamm abgejegt, von welchem die Hare Löſung getrennt wird. Diefelbe 
wird mit verdliinnter Schwefeljäure verfegt und das abgefchiedene Phenol dann 
ans einer Glasretorte deſtillirt. Nach Befeitigung des zuerſt Übergehenden 
Waſſers wird ein farblofes, flüffiges Phenol von Honiggerud (?) erhalten, 
welches durch ein Körnchen Chlorcaleium oder kryftallifirtes Phenol in wenigen 
Minuten erftarrt. Das zulegt Uebergehende zeigt etwas mehr flüffige Theile 
und ift ſchwach gelb gefärbt. Die Kruftalle bleiben nad) dem Abjaugen mit 
der Bunfen’fchen Pumpe und Prefjen zwifchen Papier in einem verfchloffenen 
Safe bei mäßigem QTageslichte Monate lang weiß; im offenen Glaſe erhalten 
fie bafd einen violettrothen Schein und Löfen fich Schließlich zu einer gelbrothen 
Fluſſigkeit. 

Im Großen empfiehlt Schnigler eine ſchmiedeeiferne Blaſe mit Zinn⸗, 
Bleis ober Kupferrohr anzuwenden und ein zweites Abzugsrohr mit Ventil 
tiefer unten anzubringen, zum Gebrauche im fpäteren Stadium der Deſtilla⸗ 
tion. Nicht genügend erhitttes Phenolnatrium Liefert ein gelbes, unangenehm 
riechendes Phenol; das Wefentlichfte ift eben die völlige Entfernung der bie 
Färbung bedingenden Verunreinigungen durd) Berjagen reſp. Unlöslichmachen 
oder Verkohlen. Ein Verſuch mit Phenolcalcum (überfhüffigen Kalt ent- 
haltend, der vielleicht fchädlih war) gelang nicht, da die Mafle ſchwammig 
wurde, die Hige fchlecht leitete und theerige Beftandtheile ſowie Naphtalin 
zurüchhielt. 

Ein anderes Reinigungsverfahren ift in Muspratt⸗-Stohmann's 
Chemie?) beſchrieben. Man ſoll die Kreoſotlauge (die rohe Phenolnatrium- 
löſung) in große, oben offene Bottiche von Holz laufen laſſen, auf deren Boden 
ein mit Löchern verjehenes eijernes Dampfrohr Liegt. Nach mäßiger Erwär⸗ 


1) Payen, Precis de chimie industrielle, 6. Aufl., II, S.961. — ?) Dingl. 
Polyt. Journ. 214, 86. — °) 3. Aufl., 6, 1181. 
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mung der Lauge ſetzt man fo viel friſch gelöfchten Kalkbrei hinzu, bis die ges 
fammte Fluſſigkeit ganz undurchfichtig weiß erjcheint. Dabei wird mit einer 
hölzernen Krüde durchgearbeitet und die Erwärmung 12 Stunden lang fort« 
geſetzt. Schon nad) einigen Stunden Erwärmung überzieht ſich die Oberfläche 
der Kreofotlauge mit einer Haut, welche fi) nad und nad) in einen dichten, 
rothen, blafigen Schaum verwandelt. Derfelbe befteht aus dem noch in ber 
Lauge zurüdgebliebenen Naphtalin, untermifcht mit Kal. Dieſer Schaum 
wird mittelſt eines durchlöcherten hölzernen Löffels forgfältig entfernt; dies kann 
man auc zum Schluffe nad) Abkühlung der Lauge thun. Es kann auf diefe 
Weile alles Naphtalin bis auf eine ganz geringe Spur entfernt werben; nur 
ift die Höhe der Temperatur hierbei von außerordentlicher Wichtigkeit. Dies 
felbe darf nicht zu hoch gehalten werben, jo daß bie Flüſſigkeit in ftarfe 
Wallung geräth. Vielleicht bildet Hierbei ber Kalk mit Naphtalin eine unlös⸗ 
liche Berbindung;; vielleicht ift aber feine Wirkung eine rein mechaniſche, infofern 
das Naphtalin aus der durch einftrömenden Waſſerdampf fich verdiinnenden 
Kreofotlauge ſich an der Oberfläche unlöslich ausfcheidet. Jedenfalls müſſen 
die Bottiche unbedeckt bleiben und fich in einem ungeheizten Raume befinden. 
Nach vollftändiger Entfernung bes Naphtalins und Klärung der Kreofotlange 
wird diefelbe forgfältig von etwa auf dem Boden befindlichen Kalt abgezogen 
und zur Zerfegung mit Schwefeljäure abgelafien. 

Das Wefentliche aller obigen Vorfchriften ift die Entfernung der von der 
Natronlauge mit aufgelöften ober in feinfte Sufpenfion gebrachten Kohlen- 
waflerftoffe, von denen fchon eine äußerſt geringe Beimiſchung der fpäteren 
Kryftalliiation des Phenols fehr Hinderlih if. Hierzu genligt es nad 
Dr. Häuſſermann (Privatmittheilung), die Lauge von Phenolnatrium in 
einer Eifenblafe mit Kühlfchlange mit einem Dampfftrome fo lange zu behan- 
dein, bis eine Probe des Deftillates volllommen Klar und hell, ohne mildiges 
Ausfehen, ift. Dies ift in der That der Weg, auf dem heute wohl allgemein 
die vorgängige Reinigung der Carbolnatronlange ausgeführt wird. 

Zum Ausdämpfen verwendet man Keflel der verichiedenften Form, meiftens 
alte Dampffeflel oder ausrangirte Blafen von nicht unter 5000 Liter Full⸗ 
raum. Sie find über freiem Feuer eingemauert und mit directem Dampfrohre, 
ſowie einer Kühlſchlange verfehen, um bie entweichenden Dämpfe von Kohlen⸗ 
waſſerſtoff und Pyridin zur condenfiren. Der Keffel wird zunächft mit freiem 
Teuer geheizt und dies fo lange fortgefegt, bi8 da8 Deftillat aus dem Kühler 
volllommen ölfrei rinnt. Dies dauert in der Regel mehrere Tage, aber felbft 
dann find noch nicht alle Verunreinigungen der Carbolnatronlauge entfernt, 
was man zur Geniige aus dem unangenehmen Geruche des deftillivenden 
Waſſers erfehen kann. Zur Entfernung diefer empyrheumatifchen Stoffe 
reicht der durch die Directe Feuerung aus der Karbolnatronfauge erzeugte 
Dampf nicht mehr hin; man muß jegt einen kräftigen Strom birecten 
Dampfes eintreten laflen, welcher bie legten Antheile der übelriechenden 
Beftandtheile mit fortführt. Da eine Condenjation bes Deftillates jet 
feinen Zweck mehr bat, fegt man den Kühler außer Thätigkeit, öffnet das 
Mannloh der Blaſe, und läßt den Dampf direct ind Freie entweichen. 


0 


Auch fitr dieſe Operation muß man mindeſtens eine Dauer von ſechs Stunden 
rechnen. 

Die Carbolnatronlöfung bildet jegt eine dunkle Flüſſigkeit, welche fich 
klar in Waſſer löft, bi8 auf darin ſchwimmende, Heine, feite Partikelchen. Dies 
find die durch das Entfernen des Delgehaltes unlöslich gemorbenen fogenannten 
„Brandharze“, welche vor der Yällung der Carbolfäure durch Filtration ent» 
fernt werden müſſen, weil fie fonft fich wieder in der ausgefällten Carbolfänre 
Löfen oder zum wenigften fufpendiren und beim nachherigen Deftilliren der⸗ 
jelben ftörend wirken. Das bei diefer Behandlung übergehende ölige Deftillat 
zeigt einen intenfiven Geruch nad) Pyridinbafen, von denen es in der That 
beträchtliche Diengen enthält. Es wird für fich aufgefangen und, wie wir 
jpäter jehen werden, auf Naphta und Pyridinbafen verarbeitet. 

Es folgt jegt die Zerjegung der phenolhaltigen Lange mit 
Säure (meift Schwefelfäure, jeltener Salzjäure) und Abſcheidung der 
rohen Carbolfäure Wlan wird diefe Operation wohl faft regelmäßig im 
einem mit Blei ausgelegten Gefäße vornehmen, welches mit einem Waſch⸗ 
apparate verjehen fein kann; doch geht in diefem Falle auch das Mifchen mit 
Handkrücken leicht und einfach von ftatten. Eifengefäße werden zu fchnell an» 
gegriffen. Zuweilen bededt man diefes Gefäß, um etwa entweichende fchädliche 
Safe in ein Teuer abführen und verbrennen zu können. Zur Serfegung 
nimmt man meift Schwefelfänre. Die dabei entftehende Glauberfalzlöfung ift 
wohl nirgends als folche zu verwerthen, und das herauskryſtalliſirende Glauber⸗ 
ſalz ift auch jehr wenig wert. Man wird bei Anwendung verdlinnter Natron⸗ 
lauge und 60grädiger Schwefelfüure ſehr wenig von felbft auskryſtalliſirt 
befommen, jondern muß dazu erjt noch eindampfen. Stärkſte (66 grädige) 
Schwefelfäure zu nehmen, wie e8 manche Fabriken thun, hat gar feinen Zwech, 
ſchadet vielmehr durch die Bildung von Sulfophenolen, welche fich fpäter bei 
der Deftillation zerjegen und fchweflige Säure in das Phenol hineinbringen. 
Beim Zufage der Säuren muß man jedenfalld vorfichtig verfahren, um eine 
zu ftarfe Erwärmung zu vermeiden, und hört bamit auf, wenn entſchieden 
faure Reaction eingetreten ift. Die Arbeiter unterfcheiden dies an der Farben» 
änderung, ohne Lackmuspapier anwenden zu müflen. Nach Watfon Smith 
braucht man auf 1000 Gall. Leichtöl (mit 400 Gall. Natronlauge von 1,090 
behandelt) etwa 221/, Gall. Schwefelſäure von 1,74 fpecif. Gew. Natürlich 
hängt der Berbraud an Schwefelfäure ausſchließlich von der Menge Natron- 
hydrat ab, welche zu neutralifiren ift. 

Dian hat mehrfad) verfucht, flatt reiner Schwefelfäure die bei der Reis 
nigung ber leichten ‘Theeröle (ſ. Sapitel 11) abfallende Säure zu verwenden, 
nachdem diefelbe durch Verblinnen mit Waller der meiſten aufgelöften theerigen 
Beitandtheile beraubt worden iſt. Diefelbe ift aber immer noch ſehr unzein, 
und man ift deshalb allgemein davon abgelommen, fie zur Zerſetzung des 
Bhenolnatriums zu verwenden, ba die Verunreinigung des Phenol nicht: durch 
die verhältnigmäßig unbedeutende Erfparniß fiir die Säure aufgewogen wird. 
Allerdings hatte man dabei auch im Sinne, die fo läftige Reinigungsfäure [08 
zn werden, kann dies aber bod) jebenfalld nie ganz thun. Der Borfchlag von 
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E. Kopp, mit der Anwendung dieſer Säure zur Zerſetzung bes Phenol⸗ 
natriums noc deren Verarbeitung auf die darin aufgelöften Alkaloide zu ver- 
binden, hat wenig Ausfiht auf Verwirflihung, zumal die Reinigungsjäure 
jetzt beffer direct auf Pyridinbafen verarbeitet wird. 

Nach W. Smith verſchmäht man in Tancafhire jogar die friſche Schwefel- 
ſäure aus Pyrit und wendet faft nur Säure aus Rohſchwefel an (wohl aus 
unbegründeten Vorurtheile). Nach demfelben habe man es vergeblich verſucht, 
die Schwefelfäure durch die billigere (und wegen der Nichtausfcheidung von 
Slauberfalz viel bequemere) Salzfänre zu erſetzen. Es bilde fi) dann nämlich 
etwas Salmiak (?) und Chloride von Amiden, weldye bei dem jpäteren Raffi⸗ 
nirungsprocefje fich zerjegen und auf das Eifen der Deftillationsblafe wirken; 
e8 werde dann durch übergehendes Eiſenchlorid die Carbolſäure ganz dunkel 
und ſchmutzig. Ammoniakſulfat habe diefe Wirkung nicht. — Hier fcheint 
doch entweder ein Borurtheil oder (ſehr wahrſcheinlich) unrichtige Manipulation 
der Lancafhirer Fabrikanten vorzuliegen, denn einige der beſten deutſchen 
Fabriken zerfegten ihr Phenolnatrium zeitweife mit Salzjänre, auch jolche, 
welche felbft die fchönfte kryſtalliſirte Carbolfäure machen, und find erft zur 
Schwefelſäurefällung übergegangen, nachdem die Salzjänre in Folge ftarfer 
Nachfrage bedeutend im Preife geftiegen ift. 

Nach dem Borfchlage von Lowe und Gill!) fol man zur Zerfegung ber 
alkalischen Phenolldfungen jchweflige Säure anwenden. Die wäflerige Löfung 
der Bifulfite fol zur Kroftallifation abgebampft ober wieder für fchweflige 
Säure verwendet werden. Es fcheint jehr möglich, daß fich dieſes Verfahren 
gut bewährt; die fchweflige Säure könnte man ſehr billig bei der Aufarbeitung 
der Reinigungsfänre erhalten (vergl. Cap. 11). Nah H. Köhler?) läßt fid 
Biſulfit nicht in verfäuflicher Form ans Phenolnatronlöfung gewinnen. Auch 
ift nach ihm die aus der Reinigungsfänre gewonnene ſchweflige Säure ftarf 
mit empyrheumatifchen Stoffen verunreinigt, von denen fie fi nur ſchwierig 
trennen läßt. Seit man die Reinigungsfäure mit größerem Vortheil zur Ge⸗ 
winnung der Theerbaſen verwerthet, ift ihre Verwendung zu dem obigen 
Zwecke ohnehin hinfällig geworden und fommt kaum mehr in Frage. 

Gleichwohl foll einer Verwendung der Reinigungsſäure zu diefem Zwecke 
bier gedacht werden, welche H. Köhler (loc. cit.) bei Laboratoriumsverfuchen 
in größerem Maßftabe brauchbare Refultate ergeben hat. Im Anſchluß an 
einen Vorſchlag von Zunge ?), die Reinigungsfäure dur) Erhitzen mit 
Sägemehl und dergl. in fchweflige Säure überzuführen, fowie unter Zu⸗ 
grundelegung des Lowe und Gill'ſchen Patentes treibt er die aus Rei 
nigungsjäure und Holzipänen entwidelte fchweflige Säure durd) eine Reihe 
von Gefäßen, welche pafiende Löſungs⸗ und Reinigungsmittel, wie Schwefel- 
ſäure, Schweröl, ansgeglühte Holzkohle ꝛc. enthalten und das gebildete 
Wafler, jowie die deftillivenden Theeröfe, Schmefeljäure, Empyrheuma ꝛc. 
zurüdhalten. Die fo gereinigte fchweflige Säure wird dann vermittelt Kör⸗ 


?) Engl. Pat. Pr. 1456, 1880. — *) Garboljäure u. Garboljäurepräparate ıc., 
Berlin 1891, ©. 53. — °) Dieſes Wert 3. Aufl., 1882, ©. 241. 
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ting’fcher Saugftrahlapparate in die Phenolnatronlöfung in feiner Bertheilung 
eingeblajen. Die Abſcheidung des Phenols geht fehr glatt von ftatten und 
fobald die Sättigung mit Schwefligfäuregas vollendet ift, zieht man nad) einigem 
Stehen die unten abgelagerte Schicht von Natriumfulfit von den Phenolen ab. 
Die Löfung fließt direct in einen gußeifernen Keffel, in welchem fie nad) dem 
Patente von Gutzkow) unter Zufag von Aetzkalk kauſtiſirt wird. Der fi 
bildende ſchwefligſaure Kalt fest ſich als ſehr fefter Schlamm am Boden ab 
und kann nad) dem Wafchen entweder direct al8 foldher verwendet, ober zur 
Entwidelung von jchwefliger Säure benugt werben, während die kauſtiſche 
Lauge zu weiteren Ertractionen dienen kann. Das Berfahren böte den 
doppelten Bortheil der beinahe vollftändigen Wiedergewinnung des fauftiichen 
Natrons, ſowie des PVermeidens jeglichen Berluftes an Carbolfäure, da die 
fonft bei der Fällung mit Schwefeljäure in der abgehenden Glauberſalzlöſung 
enthaltene Carbolſäure bier volllommen in der wieder zu verwendenden Lauge 
enthalten bleibt. 

Natürlich könnte das Verfahren, und wahrfcheinlich mit großem Vortheil, 
mit dem Patente von Knights und Gall combinirt werden, wenn man bie 
entfallende Sulfitlauge unter Zuſatz von Aetzkalk direct zur Ertraction neuer 
Mengen von Carbolfäure verwenden wlrbe. 

Mit beftem Erfolge bediente ſich H. Köhler (loc. eit.) aud einer Löſung 
von Bilulfat (Abfall der Salpeterjäurefabrilation, welcher mit ca. 30 Proc. 
freier SO, in den Handel kommt) zum Ausfällen der rohen Phenole. Dies 
Berfahren empfiehlt fi) dort, wo man das Ölauberjalz nicht verloren geben 
will. Die abgeblajene Earbolnatronlauge wird in noch heißem Zuftande ent⸗ 
weder mit einer heißen Löfung von Bifulfat gemifcht, oder dies in fein- 
gemahlenem Zuſtande unter Rühren eingetragen. Man kann fo mit der 
Vabrikation von Carbolfäure noch die von calcinirtem Glauberſalz vortheilhaft 
vereinigen und findet an manchen Orten guten Abſatz für das letztere, weil es 
eijenfrei ift und fich daher zur Spiegelglasfabrilation fehr gut eignet. Wefent- 
lich für die Rentabilität des Verfahrens ift natürlich) das Vorhandenfein billiger 
Wärmequellen. 

Man kann zur Zerſetzung des Phenolnatriums ſtatt der ſtarken Säuren 
auch Kohlenfäure anwenden. Nach Mills?) fcheint dies in Schottland ſchon 
jeit längeren Jahren zu geſchehen; in Deutjchland ift e8 ſchon vor vielen Jahren 
von 3. Brönner?) ausgeführt worden. Da e8 wirklich, möglich ift, die Zer⸗ 
fegung ohne zu großen Kohlenfänreverluft vollftändig zu machen 9, fo ift der 
Bortheil ein fehr bedeutender gegenüber der Anwendung von ftarten Säuren. 
Erftens verliert man nicht, wie bei Anwendung ftarfer Säuren, die Soda, 
jondern gewinnt fie ja als kohlenſaures Natron wieder, und könnte diefes nad) 
dem Kauftifiren ftets von Neuem benußgen. Zweitens wiirde man nicht, wie 


!) Am. Pat. Nr. 198298, 1877; Ber. d. deutich. dem. Gel. 1877, S©.812. — 
2) Deftructive Deftillation, S. 17. Elift hat am 5. März 1880 ein engliſches 
Patent (Nr. 967) darauf genommen, welches natürlich als jolches feinen Werth Hat, 
da die Sache nicht neu ift; ebenfo Wiſchin (E. P. Nr. 3750, 1880). — *) Privat: 
mittheilung. — *) Bergl. Lunge, Chem.⸗Ztg. 1888, ©. 29. 
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bisher, ziemlich viel Phenol mit den Laugen von Glauberſalz oder Kochſalz 
verlieren, welches darin entweder aufgelöft ober in feinften Tröpfchen fuspen- 
dirt ift; denn da die Yaugen ja wieder kauftifc gemacht und von Neuem ge 
braucht werden, jo wird auch da8 Phenol in denfelben wieder gewonnen 
- werden. Dritten® würde man von vornherein alles Auswaſchen des Phenols 
erfparen. Freilich jetzt dies voraus, daß die Kohlenfäure felbft ziemlich rein 
und namentlich frei von brenzlichen Producten ift, was befanntlich nur bei der 
in Kalköfen erzeugten der Ball if. Um eine möglichft intenfive Wirkung der 
Kohlenfäure zu erzielen, follte man fie nicht nur durch einen Siebboden ꝛc. 
möglichft in der Flüſſigkeit vertheilen, fondern follte aud) mehrere Zer⸗ 
ſetzungsgefäße anwenden, in denen fie methodiſch ausgenutzt wird, jo daß das 
frifche Gas (welches bei Kalkofentohlenfänre etwa 25 bis 30 Volumprocente 
CO, enthält) ſtets mit ſchon großentheil® zerjegter und das faft erichöpfte 
Gas mit friiher Lauge in Berührung kommt, nad) dem Principe der Soda- 
laugerei. 

3%. Hardman (E. P. Nr. 7079, 1885) läßt die alfalifche Phenollöfung 
in einem Koksthurme herablaufen, in dem unreine Kohlenfäure auffteigt: Als 
letztere benugt er die bei ber Fabrikation von fchwefelfaurem Ammoniaf ent- 
widelten Gafe, nachdem dieje von Schwefelwafjerftoff durch Behandlung mit 
Eifenoryd befreit worden find. Er nimmt auch die oben (ſchon 1882) ges 
machte Anregung auf, die erhaltene Natrinmcarbonatlöfung wieder Tauftifch zu 
machen, und dadurch die 2 oder 3 Proc. Carbolfäure zu gewinnen, welche fonft 
mit der Glauberfalzlauge verloren gehen. Nach Davis!) wird diefe Methode 
in Hardman’s Fabrik regelmäßig durchgeführt. Er führt diefelbe als Hard- 
man's Verfahren an, obgleid) fie, wie wir gejehen haben, viel älteren Datums 
ift und Hardman’s Verdienſt ſich wohl nur auf Einführung des Koksthurmes 
beſchränkt. 

Als billige Kohlenfänrequelle hat H. Köhler (loc. eit.) ſpäterhin das 
von Ammoniaffodafabrifen leicht erhältliche Bicarbonat in die Carbolſäure⸗ 
fabrifation eingeführt; dafjelbe wird im gepulvertem Zuftande in die heiße, aus» 
gebämpfte Phenolnatriumlöfung unter gutem Umrühren eingetragen. Die 
entftehende concentrirte Sodalöſung wird zur Kryſtalliſation gebracht, die Kryftalle 
caleinirt und eventuell umkryſtalliſirt und die Mutterlauge fauftifirt, um aufs 
Neue ald Ertractionsmittel zu dienen. Er erzielte auf diefe Weife ein Phenol 
von tadellos reinem Gerud). 

Scwefelwafferftoff ift ebenfalld zur Zerfegung des carboljauren 
Natrons empfohlen worden, von Jane, Elland und Stenart (E. P. 
Nr. 2469, 1883), die aber ihr Patent ohne Einreichung der endgültigen Ber 
ſchreibung verfallen ließen. 

Nach Abjcheidung der rohen Sarbolfäure muß man, wenn man irgend 
concentrirtere Lauge und zur Zerſetzung derſelben Schwefelfäure angewendet 
hatte, die fi unter ber Carbolſäure ablagernde Glauberfaßlöfung nod) warm 
abziehen, damit fie nicht in dem Fällungsgefüße ſelbſt kryſtalliſirt. Salzfäure 


!) Journ. Soc. Chem. Ind. 1893, p. 233. 
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gewährt den Vortheil, daß diefe Gefahr nicht leicht eintritt, und man daher 
länger warten kann, wodurch weniger Phenol mit der Salzlauge verloren geht. 
Das Abziehen bewerfftelligt man durch einen Bodenhahn, den man ſchließt, 
fobald Carbolfäure mitlommt, worauf man diefe ganz rein aus einem etwas 
höher angebraditen Hahn ablafjen kann (vergl. ©. 519). Beſſer läßt man 
aber die Earbolfäure mindeftens noch 24 Stunden für ſich abruhen, um die 
Theilchen von darin fuspendirter Salzlauge noch befjer anı Boden abzuſcheiden; 
hierzu hat man im VBedirfnißfalle ein befonderes Klärgefäß. Ye länger man 
der Salzlauge Zeit geben kann, ſich abzufcheiden, deſto befier ift dies fiir die 
Qualität der Carbolfäure. 

Im vielen Fällen kommt die rohe Carbolfäure jegt ohne Weiteres zur 
Verwendung (vergl. ©. 516, Lowe’8 Vorfchrift); in anderen Fällen wäjcht 
man fie ein» oder zweimal mit Waller, um ihr die Mineral- Fig. 149. 
ſauren zu entziehen, was aber doch nie völlig gelingt. Da 
das Waſchwaſſer ganz erhebliche Mengen von Carbolfäure 
auflöft, jo darf man daſſelbe feinesfalls wegwerfen, fonbern 
muß es zum Auflöfen der kauſtiſchen Soda benugen. Das 
Waſchwaſſer fammelt ſich Über der Carbolſäure, und wird am 
beften durch ein Umlegerohr, Fig. 149, abgezogen, das ſich 
allmälig nieberlegen läßt und viel bequemer als ein Heber wirkt. 

Zumeilen wird die rohe Carbolfänre ſchon von dem 
erften Sabrifanten deftillirt, um fie den Anforderungen bes 
Fabritanten von reiner Carbolfäure (vgl. weiter unten Lowe's 
Vorſchrift) anzupaffen. Dann fängt man bie Fraction ziwis 
ſchen 175 bis 205° oder auch 210° auf und verwendet diefe als „rohe Carbol« 
jänre*. Die untere Fraction fommt zum Leichtöl, fofern die Lauge nicht 
vorher ausgebämpft war, und daher noch Kohlenwaſſerſtoffe enthält, ber 
Blaſenruckſtand zum Schweröl. 

Rohe Carboljäure folte ein fpecififches Gewicht von 1,050 bis 1,065 
bei 15,5% €. haben. Bei Gegenwart leichter Theeröle ift ihr fpecififches 
Gewicht oft nur 1,040 bis 1,045. Sie enthält Phenol, die verichiedenen ifo- 
meren Krefole, Phlorol, Xylenol, neutrale Theeröle, Naphtalin, empyrheumatifche 
Subftanzen von unbelfannter Natur und Waller. Die Methoden zur Prufung 
ihres Gehaltes werden weiter unten beſchrieben werben. 
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Die rohe Carbolfäure, wie fie von den Theerbeftillateuren geliefert wird, 
enthäft Krefole, Waller, Harzige Beſtandtheile u. |. w. Ant leichteften läßt 
ſich davon das Waſſer entfernen; nämlich ſchon durch eine Deftillation, bei 
welcher das Waſſer faſt ganz bei etwa 1000 übergeht, worauf der Siedepunkt 
ſchnell ſteigt, ſo daß um 1800 nur waſſerfreies Phenol kommt. Bickerdike?) 
empfiehlt, über 1 bis 2 Proc. entwäſſertem Kupfervitriol zu deſtilliren, den man 


?) Gigenfaften derſelben S. 191 u. f. Bergl. auch 9. Röfler, Garbolfäure 
und Gaxboljäurepräparate, Berlin 1891. — *) Chem. News 16, 188. 
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(wie das Chlorealeium) ja immer wieder regeneriren Tann. Indeſſen findet 
eine andere Entwäferung, als auf dem Wege der Deſtillation, heute nirgends 
im Großbetriebe mehr ftatt, da diefe in Folge der mehrfach nöthigen Redeftilla- 
tion vollfommen genügt. 

Die Deftillation des Rohphenols geichieht gewöhnlich in nicht zu 
Heinen (1000 bis 15000 kg faſſenden) gußeifernen ober ſchmiedeeiſernen Blafen 
(Hierzu eignet ſich beſonders die Leichtölblaſe oder aud; eine gut gereinigte 
Theerblaſe beim Borhandenfein größerer Mengen von Rohphenolen) von 
ziemlich geringer Höhe, damit die gebildeten Dämpfe ſich raſch entfernen 
tönnen. Die Heizung erfolgt durch ein directes Feuer, mit Schuggewölbe 
gegen die Stihflamme. Die Blafen find mit einem Thermometer verjehen, 
deſſen Quedfübergefäß in der Höhe des Abzugsrohres Liegt und defien Scala 
natürlich nad) außen hervorragt. Als Kuhlſchlange bei der erften Deftillation 

Fig. 150. ann man, unbeſchadet der 

Qualität und weiteren Reis 

nigung ber Carbolfäure, 

eine folde von Eifen neh⸗ 

men. Die für Meineren Ber 

trieb hierzu dienende De 

ſtillationsblaſe wird durch 

Fig. 150 veranfhaulicht. 

Beim Deſtilliren macht 

man etwa folgende race 

tionen. Zuerft fängt man 

auf, wa® unter 1800 über- 

geht; biefe Fraction befteht 

großentheild aus Wafler 

und fid) dariiber anfammelnden Kohlenwaſſerſtoffen, enthält aber fchon ziemlich 

viel Phenol und wird deshalb aufgefammelt, um fpäter umbeftillirt zu werben. 

Die zweite Sraction, von 180 bis 205°, wird zur Kryſtalliſation bei Seite 

geftellt; man fängt diefelbe fo lange auf, als eine Probe des Deftillates beim 

Abkühlen kryſtalliſirbare Producte ergiebt. Die dritte Fraction wird bis etwa 

220° aufgefangen. Der Rucſtand der Blaſe geht entweder ohne Weiteres 

zum Schweröfe ober wird, wenn ſich genügend bavon angefammelt hat, nochmals 

über freiem Feuer oder mit directem Dampf abgetrieben, um auf wafjerfreie, 

flüffige 100 procentige Earbolfäure (Krefole) verwerthet zu werden; der Blafen« 

rüdftand ift in diefem Falle pechartig, von weicher Eonjiftenz und kann zum 
Weichmachen des Pechs ꝛc. verwendet werben. 

Es iſt bei diefer Deftillation von der größten Wichtigkeit, daß die Arbeit 
nicht zu fehr forcirt wird, weil fonft eine Trennung bes Phenols von den ber 
gleitenden Krefolen überhaupt nicht gelingt. Sobald die zweite Fraction abs 
genommen ift, kann man ſtärker heizen, bis zu dieſem Augenblicke aber darf 
das Deftillat höchſtens in bleiftiftftarfem Strahle rinnen. Als ungefährer 
Maßftab fir den Berlauf der Deftillation mag gelten, daß der Abtrieb einer 
Blafe von etwa 15000 kg Inhalt 24 bis 28 Stunden dauert. Bei einiger 
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Uebung des mit der Deftilation betrauten Arbeiters kann von der Benugung 
des Thermometers ganz abgefehen werben. 

An manden Orten hält man es file nöthig, die erfte Deftillation in einem 
Eolonnenapparate vorzunehmen mit nicht zu hoher Colonne von Gußeiſen, wie 
ſolche die Firma C. Heckmann in Berlin in vorzüglicher Eonftruction anfertigt. 
Ein derartiger Apparat ift in Fig. 151 abgebildet; nad} unferen Erfahrungen kann 
man indeffen die Anwendung einer Colonne ganz umgehen, wenn man nur 
dafür forgt, daß die Deftillar Fig. 151. 
tion, wie oben bemerft, ſehr 
langſam geführt wird. 

Bon dem Director einer 
großen ausländifchen Yabrif!) 
wird uns mitgetheilt, daß er 
eine vollftändige Trennung 
des Phenols von feinen Homo» 
logen in folgendem Apparate 
(Fig. 162 a.f. ©.) erzielt habe. 
Eine Reihe von drei bis vier 
Blafen find neben einander 
aufgeftellt und werden gleich⸗ 
zeitig mit Rohcarbolſaure bes 
ſchidt; allefammt find ent 
weder mit directer Feuerung, 
ober mit Dampfichlangen ver« 
jehen, von welden bie der 
erften Blafe durch überhigten 
Dampf gefpeift wird. Sie 
werben fümmtlich gleichzeitig 
angeheizt; bei ben legten 
Blaſen ftellt man die Heizung 
ein, fobald deren Inhalt eine 
Temperatur von 80% zeigt. 
Nur die erſte Blafe wird träftig fortgeheizt und die aus ihr entwidelten Dämpfe 
dienen dazu, den Inhalt der folgenden Blafe zur Deftillation zu bringen, fo 
daß alfo jede vorhergehende Blaſe die Wärmequelle für die nachfolgende abgiebt. 
Dadurch fol man erreichen, daß aus dem Helme der legten Blaſe ein Deftillat 
reſultirt, welches fofort erftarrt und direct in den Handel gebracht werden 
tann. 

Die fractionirende Wirkſamkeit des befehriebenen Apparates iſt leicht zu 
verftehen, wir muſſen aber bezweifeln, daß ein damit hergeftelltes Phenol nach 
einmaliger Deftillation den peinlichen Anfpriden, bie heute an die Qualität 
der kryſtalliſirten Carbolſäure geftellt werden, genligt. 

Das Princip der Dephlegmation hat man auch in England zur Trens 


%) Bergl, Röhler, Carbolſaute und Carboljäncepräparate, S. 74. 
FungerRöhler, Eteintoplentbeer. 3 
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nung der Carbolfäure von ihren Homologen angewendet. Nach 3. Marzelt‘) 
bedient man ſich dort des Apparates, welchen Girard und Delaire flir die 
Trennung von Anilin und Tofuidin vorgefchlagen haben und welcher ſich auch 
zu unferem Zwede eignen muß, da die in Frage kommenden Siedepunkte faft 
diefelben wie in jenem alle find. In Fig. 153 bedeutet g einen Keſſel 
mit Ablafrohr t, Mannloch A, Thermometer, Dampfabzugsrohr a und einem 
Rohre b zum Wiederzufließen der im Separator k candenfirten Slüffigkeit. Diefer 
Separator, aus Bleiröhren beftehend, liegt in einem mit reinem Phenol ober 

- mit Del oder Paraffin gefüllten Troge ö, welden man durch ein beſonderes 
Feuer erhigen kann und welcher oben mit einem Dedel bebedt ift, in den cin 
Thermometer und ein Rohr d eingefegt ift, das bei Anwendung von Phenol zu 
der Küplfhlange r’ oder bei der von Del oder Paraffin in ein Kamin führt. 
Der Separator felbft fteht durch ein Rohr f mit einer anderen Kühffchlange r 
in Verbindung. 

Wenn man nun ben Keſſel g heizt, fo kommen die Dämpfe nad) % hin⸗ 
über und erhigen zunächft ben Inhalt von i bis zum Siedepunkte des Phenols. 
Dean befchleunigt dies, wenn man gleich von Anfang an # bis nahe an biefen 

Sig. 162, 


Punkt erhigt. Der in i entwidelte Bhenoldampf wird im Kühfcohre r’ con- 
denfirt. Die durch die Windungen von x hindurchſtreichenden Dämpfe fepar 
tiren ſich bier in fluſſiges Condenfat (weſentlich Krefol), das ſich unten in e 
anfammelt und nad} g zurüdfließt, und Dämpfe von reinem Phenol, welches 
im r condenfirt wird. Wenn alles Phenol Kinüber ift, fo kann man, wenn man 
will, aud) das Kreſol noch rein, d. h. frei von ſchweren flüchtigen Beftandtheilen, 
erhalten, muß dann aber in i jedenfalls mit Del oder Paraffin arbeiten und 
dieſes auf. 2019 erhigen. 

Der Girard'ſche Apparat könnte jedenfalls ſchon dadurch verbeifert 
werden, daß man das Verbindungsrohr b nad} unten umbiegt, um hydrauliſchen 
Verſchluß zu belommen, jo daß die Dämpfe nicht nad) den hinteren Theilen 
von % kommen fünnen. Als weitere Berbefferung wäre e8 zu betrachten, wenn 
man den Kühler r’ derart montiren wiirde, daß er dem Troge i als Ruckfluß 


3) Chem. News 37, 105; Dingl. Journ. 230, 94. 


Deftillation des Rohphenols. 


34* 


531 


4m 





532 Garbolöl. 


fühler dienen Könnte, woburd das jedenfalls läftige Nachfüllen des Deftillates 
‚ in dieſes Gefäß umgangen wiirde. Er mwirb trogbem Teinesfalls jo vollkommen 
wie die beften neueren Colonnenapparate wirken, die im 11. Capitel beim 
Benzol bejchrieben werden, von denen wir eine pafjende Modification auf S.529, 
Fig. 151 abgebildet haben. In den größten deutfchen Theerdeitillationen, und 
zwar auch in folchen, welche die renommirteſte kryſtalliſirte Carbolſäure des 
Handels herftellen, bedient man ſich indeilen zur Rectification des Rohphenols 
feiner fo complicirten Apparatur und verwendet die beiprochene einfache 
Deftillivblaje mit direct aufligenden Helme. 

Die erwähnte Hauptfraction (180 bis 205°) bringt man zur Kryſtalli⸗ 
fatton, indem man fie an einem möglichft kühlen Orte, etwa bei 8 bis 10°, 
fich jelbft überläßt. Dan kann als Kryftallifirgefäße große, unten mit einem 
Hahne verfehene Trichter anwenden; nach, Beendigung der Kryftallifation läßt 
man dann durch Deffnung des Hahnes die Mutterlauge ablaufen, welche eine 
Löſung von Phenol in Krefol darftellt und von Neuem ber Deftillation unter: 
worfen wird. Das Ablaufen der Mutterlaugen wird gewöhnlich durch Aus- 
ichleudern in einer Centrifuge befürdert. In der wärmeren Jahreszeit wird 
man obige Temperatur mandmal durch Girculation von kaltem Wafler, 
manchmal nur durch eine Kältemifchung erzielen können. Größere Fabriken 
befiten für diefen Zweck einen Kühlfeller, im welchem im Sommer die Kry⸗ 
ftallifirgefäße Aufnahme finden, nachdem ihr Inhalt vorher durch, kaltes Waſſer 
jo weit als möglich abgekühlt worden ift. 

Nach unferen Erfahrungen ift e8 von großem Vortheil, beim Abnehmen 
der Hauptfraction diefe nicht erft zufammen in einem großen Gefäße zu ſam⸗ 
meln und daraus in die Kryftallifirgefäße umzufüllen, fondern biefe jelbft direct 
aus dem Kühler zur befchiden. Man erhält auf diefe Weife beim Erkalten eine 
viel reichlichere Kryftallifation in den einzelnen Gefäßen, was wohl daraus fi 
erklärt, daß die Krefole mehr in die legten Gefäße zuſammengedrängt werben. 
Ein früher im Betriebe befindfich geweſener Colonnenapparat, welchen nod) 
Ehell!) als nöthig erachtet, machte fich dadurch überflüſſig. 

Die Kryftallifirgefäße find kaftenartige, mehr tiefe als weite Gefäße mit 
Handgriffen, aus ſtarkem Zinkblech gearbeitet, etwa 100 bis 150 Liter faſſend, 
weldye in einen Saften mit fließendem Waſſer lofe eingehängt werden können. 
In diefen Käften ſchießt nun die Carbolfäure in langen fpießigen Kryſtallen 
an, die mehr oder weniger von Mutterlauge burchfegt find. Wenn ein weiteres 
Wachſen der Kryftalle nicht mehr zu beobachten ift, werden bie Kühler umge 
tehrt auf eine große flache Wanne geftellt, fo daß die Mutterlauge ablaufen 
fann. Die Kryſtalle werden in eine Centrifuge gebracht, möglichft feft in die 
Trommel eingeftampft und fo lange gefcjleudert (bei 1500 bi8 2000 lin 
drehungen in der Minute), bis nichts mehr abläuft, um dann auf die weiter 
unten zu bejchreibende Art noch weiter gereinigt zu werben. | 

Die Mutterlauge, fowie die dritte Fraction der erften Deftillation werden 
wieder in bie Deſtillirblaſe zurückgegeben, jedes für ſich und wieberholt deftillirt 


1) Rep. f. analyt. Chem. 1884, S. 17; Wagner's Yahresber. 1884, ©. 493. 
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nach den Regeln der befchriebenen erften Deftillation, und dies wirb fo oft 
wieberholt, als noch Kryftalle aus den einzelnen Deftillaten abgefchieden werben 
fünnen. Man fieht, daß fich Feine allgemeinen Borfchriften aufftellen Lafien, 
daß man vielmehr die Sractionen fo gruppiren muß, wie fie zufammengehören, 
um die verjchiebenen Homologen immer mehr von einander zu trennen und 
ſchließlich die Siedepunfte innerhalb weniger Grabe eonftant zu bekommen, 
nämlich 184 bis 188° für Phenol umd 200 bis 2039 für Krefol. Das 
gewöhnliche kryſtalliſirte Phenol fiebet nämlich bei 186 bis 188%; wenn man 
auf das abfolut reine, bei 182° ftedende, arbeitet, muß man das, wie wir 
jehen werben, auf einem etwas anderen Wege ald dem einer bloßen Deftilla- 
tion thun. 

Die folgenden ausführlichen und zuverläffigen Mittheilungen über bie 
Fabrikation der reinen Carbolfäure, wie fie in Lancaſhire ausgeführt wird, ver 
danken wir Herrn Watfon Smith. 

Die rohe Carbolfäure aus den Theerbeftillationen wird in niedrigen, cylin⸗ 
drijchen, fchmiedeeifernen Blafen, von 0,825 m Durchmeſſer und 0,675 m 
Höhe, mit einem 0,150 m weiten Helm und Thermometer, deftillirt. Die 
Kuhlſchlange muß von Zink fein; Blei, Kupfer und Zinn haben fich nicht be 
währt. Man macht drei verfchiedene Fractionen: 1. Waſſer mit etwas Del, 
2, kryſtalliſirbare Dele, 3. nicht kryſtalliſirbare Dele, kreſol⸗ und naphtalinhaltig 
(vergl. Lowe's Vorſchrift S. 516). Die zweite Fraction follte bei gutem 
Dele Iryftallifiren. Man vermiſcht fie gründlich mit zwei (bei fchlechterem 
Dele wit bis vier) Gewichtsprocenten ftärkfter Schwefeljänr.e Man follte 
nie mehr als nöthig Schwefelfäure anwenden, feinesfalls über 4 Gew.⸗Proc., 
und nur einmal damit behandeln; fonft Truftallifirt das Del jpäter nicht. 
Hierbei wird das Rohphenol dunkler, roth und merklich warm. Die Mifchung 
wird ohne Aufenthalt (dies ift jehr zu beachten!) fofort in bie Blaſe gegofien 
und beftillirt. Die Deftillation fängt oft ſchon zwifchen 150 und 160° an, 
und das Deſtillat kryſtalliſirt manchmal von Anfang an. Bor 175° kommt 
nicht viel herüber, und dies wird beſſer abgefonbert. Zwiſchen 175 und 185° 
fommt das Meifte herüber; der Blafeninhalt beginnt dann fchon zu verlohlen, 
und man hält inne. Man läßt nun das Deftillat einige Stunden zur Ab⸗ 
fühlung und Kroftallifation ftehen und darauf die ausgeſchiedenen Kryſtalle 
mehrere Tage abtropfen, indem man von Zeit zu Zeit die oberfte, trodene Schicht 
fortnimmt. Man muß durchaus vermeiden, zu einer ſchon erflarrten Maſſe wieder 
flüffiges Deftillat laufen zu laſſen, wodurch die gebildeten Kryſtalle theilweife auf⸗ 
gelöft werben. Auch muß man darauf fehen, daß die Kryftallnabeln nicht zn 
ſehr gedrückt werden. Das von ben Kryſtallen abtropfende Del nennt man dort 
„Phenylen“. Man beftillirt es von Nenem, läßt das Deftillat kryſtalliſiren, 
die Kryſtalle abtropfen, beftillirt das abtropfende „Phenylen“ noch einmal, und 
wiederholt die ganze Behandlung ein brittes Mal, aber immer ohne neue 
Behandlung mit Schwefeljäure. Bei der Rectification des „Phenylens* läßt 
man jebeömal 11/, bis 2 Gall. auf je 20 Gall. in der Retorte zurüd. Dieſer 
Antheil, welhem man dort den Phantafienamen „Tereben“ gegeben hat, würde 
das Kryftallifiren der Carbolſäure verhindern. Wenn man durch zwei ober 
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drei Nectificationen die Carbolfäure aus dem „Phenylen“ möglichſt extrahirt 
bat, jo läßt man das zulegt Abtropfende als „ſchlechtes Phenylen“ zurückgehen. 

Die wie oben angefammelten abgetropften Kryftalle ſchmilzt man bei 
mäßiger Wärme und deftillirt aus einer Eifenretorte mit Kühlrohr von Zink. 
Das erite, waſſerhaltige Product wird verworfen; der Keft wird in Flaſchen 
oder anderen Gefäßen aufgefangen und erftarrt bald zu eimer weißen Kryftall- 
waffe, welche als „reine Fäufliche Carbolfäure* (pure commercial carbolic 
acid) in den Handel geht. In der Retorte bleibt ein wenig Rüdftand, den 
man als „Terebenöl“ bezeichnet. Ein reineres Product als das obige wird 
erhalten, indem man die Flaſchen mit den Hälfen nad) unten aufftellt, abtropfen 
läßt, die zurücbleibenden Kryftalle im Wafferbade ſchmilzt und in neue, ganz 
reine und trodene Gefäße gießt, wo die Flüſſigkeit zu einer compacten, ganz 
weißen Mafle erftarrt. Diefe geht ald raffinirte käufliche Carbofjäure 
(finished commercial carbolic acid). 

Die reinfte Säure, raffinirte medicinifhe Carbolfäure (finished 
medical carbolic acid), wird aus den oben erwähnten, durch Abtropfen von 
dem „Phenylenöl“ befreiten Kryſtallen (von der Deftillation mit Schwefelfäure) 
folgendermaßen bereitt. Man fchmilzt fie in einer Glasretorte, fett ein 
wenig eines gepulverten und gut gemengten Gemifches von gleichen Theilen 
doppeltfohlenjaucen Natrons und reiner Bleiglätte oder Diennige zu, läßt damit 
etwas ftehen und beftillirt. Das erfte,. waflerhaltige Deftillat wirb abgefon- 
dert, das Uebrige in einem reinen trodenen Gefäße aufgefangen. Die bier 
entftehenden Kryftalle Ichmilzt man im Waflerbade und gießt in reine, trodene 
Flaſchen, wo ganz reine, weiße Carbolfäure auskryſtalliſirt. | 

. Was an diefer Befchreibung zumeift auffällt, ift die Angabe, daß die 
Rohcarbolfäure ſchon bei 1859 zu verlohlen beginnt; ein derartiges Product 
dürfte wohl kaum vorlommen und es fteht zu vermuthen, daß dieſer Uniſtand 
durch den Zufag von Schwefelfäure vor der Deftillation verurjacht.wird. Dieſer 
Zuſatz ift nad) unſerer Meinung zwecklos und wird auch, jomeit wir e8 in Er⸗ 
fahrung bringen konnten, fonft nirgends gemacht. Wenn damit bie Abficht 
einer. weiteren Entwäflerung des Phenols erreicht werben foll, ift er, wie bereits 
hervorgehoben, überflüſſig und bringt nur die Gefahr einer allmäligen Zer⸗ 
ftörung der Blaſe oder der Bildung übelriechender Schwefelverbindungen in 
Folge Zerjegung der gebildeten Phenolfulfofäuren. Auch kann das Verfahren 
nur eine technifch reine, niemals aber eine den Anforderungen der Pharma⸗ 
copoen entfprechende Carboljäure liefern. 

Folgende Beſchreibung der Carboljäurefabrilation in England ſtammt aus 
einer amtlichen und daher durchaus zuverläffigen Duelle, nämlich dem Berichte 
von Dr. Ballard an das Geſundheitsdepartement vom Jahre 18781). 
Carbolſäure und Krefylfäure werden aus den Rohſäuren durch eine Reihe von 
fractionirten Deftillationen und Kryftallifationen gewonnen. Zur Deftillation 
dienen direct gefeuerte Eiſenblaſen von 700 bis 2300 Liter Inhalt. Die 
Rohfäure wird aus den Berfandfäflern in einen, am beften im Boden ver 
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ſenkten, geichloffenen Behälter gefiillt, aus dem fie in die Blaſe gepmupt wird. 
- Die erfte Deftillation wird bis zur Trockniß fortgefegt; der Rüditand ift ein 
leichter, ſchwammiger Koks, der nach dem Erkalten der Blaſe mit Eifenftangen 
aufgebrochen und herausgefchafft wird, um als Brennmaterial zu dienen. Gegen 
Ende diefer erſten Deftillation entweichen übelriechende, permanente Gaſe. 
Wenn bei ſpäteren Deftillationen eine bei höherer Temperatur erflarrende 
Säure übergeht, fo kann fie leicht jchon in der Kühlſchlange feit werden, und 
daher wird das Helmrohr mit einem verjchließbaren Stugen verjehen, durch 
den man im Nothfalle Heißes Waſſer zum Reinigen der Schlange eingießen 
kann. Die übergehenden Producte werben in vielen Heinen Yractionen auf 
gefammelt, wobei als Vorlagen meift verzinfte Eifengefäße dienen, die während 
des Füllens offen bleiben und nachher bededt werben. In den erften Frac⸗ 
tionen ift mehr Carbolſäure, in den legten mehr Kreſylſäure. Beim Abkühlen 
diefer Vorlagen Eryftallifirt die Carbolfänre aus, während die Krefylfäure mit 
etwas aufgelöfter Carbolfänre flüffig bleibt. Man läßt die Mutterlauge durch 
eine Deffmung am Boden des Gefäßes ablanfen und deftillivt fie nochmals, um. 
die Carbolſäure darans zu erhalten. Die durch Abtropfen oder Centrifugiren 
von Mutterlauge befreiten Carbolfäurefryftalle werben nochmals deftillirt, das 
Deitillat wie oben in Heinen Borlagen aufgefangen, die man abkühlen läßt und 
die Gefäße über einem Troge zum Abtropfen der Kreſylſäure umgeftlirzt. 
Durch die erfte Deftillation und Kryftallifation erhält man in Lowe's Fabrik 
eine bei 29,50 fchmelzende Carbolſäure; durch bie zweite ein bei 35° fchmelzendes 
Product. Diefe Producte werden nun in einer mit Dampfmantel verjehenen 
Pfanne geſchmolzen und mit Waſſer vermiſcht; das flüffige Hydrat der Kreſyl⸗ 
fäure wird in gewöhnlicher Weife abgefchieden und das feite kryſtalliniſche 
Carbolſadurehydrat der fractionirten Deftillation unterworfen, wodurch der 
Schmelzpunkt der trodenen Carbolfänre auf 42,20 kommt. Alle diefe find 
„technifche* Säuren, die fiir mebicinifche Zwecke noch weiter raffinirt werden 
müſſen, um die legten Spuren von neutralen Kohlenmwaflerftoffen, übelriechenden 
Schwefelverbindungen, Theerbafen u. |. w. zu entfernen. In Calvert & Co.s 
Fabrik werben die technifchen Säuren raffinirt durch paffende Behandlung zur 
Entfernung der Bafen und neutralen Kohlenwafferftoffe, und durch Behandlung 
mit Bleiacetat zur Entfernung ber Schwefelverbindungen. Hierhuf deftillirt 
man die Säure in Glasretorten vermittelft eines Sandbades; jede Retorte faßt 
18 kg, wovon */, abbeftillirt werben. Der Rüdftand in der Retorte ift eine 
ſchwärzliche, ſyrupöſe Subftanz, welche unvollkommen kryſtalliſirt und einer 
weiteren Behandlung zur Gewinnung der in ihr enthaltenen Carbolſäure unter⸗ 
worfen wird. Die flüffige Kreſylſäure, welche von den früheren Operationen 
herftammt, wird in ähnlicher Weiſe durch Deftillation mit Bleiacetat raffinirt, 
aber in diefem alle mittelft einer Eifenblafe, im der die Deftillation bis zur 
Koksbildung getrieben wird. 

Um die Beläftigung durch die entweichenden übelriechenden Gafe zu ver- 
meiden, die fi) sft auf 100m Entfernung fühlbar macht, iſt in Lowe's Fabrik 
folgende Einrichtung getroffen. Da, wo das Schlangenrohr aus dem Kühl 
bottich austritt, ift ein aufſteigendes Zweigrohr angebracht, während das ab» 
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ſteigende, zum Ablaufen der Fluſſigkeit beſtimmte Rohr durch eine S-förmige 
Krümmung einen hydrauliſchen Abſchluß bildet. Der aufſteigende Zweig führt 
bie uncondenfirten Gafe zunäcft in ein 15 om weites, über der ganzen Blafen- 
reihe weglaufendes Hauptrohr, aus diefem in eine Meine Kuhlſchlange und dann 
in eine thönerne Flaſche, in ber ſich alles lüffige fammelt. Bon hier werden bie 
Gaſe durch einen Dampfſtrahl angefaugt und durch ein Waffer oder Kalkmilch 
enthaltendes Faß, zur Zurkdhaltung von Schwefelwaſſerſtoff, getrieben; die 
übrigen Gafe gehen in eine Feuerung. Das Waſchfaß dient zugleid, als Sicher» 
heitvorrichtung im Falle des Zurücjdhlagens der Flamme. 

(In deutſchen Fabriken ift von einer Beläftigung der Nachbarſchaft durch 
übefriechende Gafe nichts belannt. Es ift auch kaum anzunehmen, daß folche 

" Fig. 164. 


bei ber Deftillation eines ans gut abgeblafener Phenolnatronlauge abgefchiedenen 
Rohphenols auftreten.) 
Die in Fig. 154 und 155 verſinnlichte Einrichtung ber Kryſtalliſirvor⸗ 
lagen vermeidet eine Beläftigung durch den Geruch nad) Carbolſäure. Cs ift 
ig. 155. 


eine Reihe von tiefen, ſchmalen Gefäßen aa, welche mit Zwifenräumen von 
wenigen Zoll in einem hölzernen Troge d aufgeftellt find; Iegterer ift mit Sal 
lauge gefüllt, welhe man um bie Gefäße herum circuliren laſſen fann. Der 
obere Theil des Troges ift bebeift, und der Dedel mır zum Durchlaſſen der Bor- 
lagen geöffnet, welche gleichfalls mit Holgdedeln verſchloſſen find. Das Deſtillat 
fließt in eine Röhre c, welche je eine Zweigröhre mit Hahn für jedes einzelne 
Kroftallifirgefäß Hat, die man fo mit aufgelegtem Dedel füllt. Ihre Füllung 
wirb regulirt durch Ueberfaufröhren d, welche in den Boden jedes Gefüßes 
eingeſchraubt find und in einen Ablauf e am Boden miinden, der in ben Be 
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hälter für flüſſige Säure führt. Die um die Pfanne herum kryſtalliſirende 
Salzlauge wird durch eine Eismaſchine abgekühlt, um die Erſtarrung zu bes 
ichleunigen und zu vervollftändigen. Wenn fie beemdigt ift, entfernt man 
die Deckel, fowie and) die Röhren dd, worauf die Mutterlauge nad) e abläuft. 

Diefe Einrihtung ift wegen des nothmwendigen feften Einbauens ber 
Kryſtalliſirgefäße in den Küthlapparat wohl kaum vortheilhaft, weil die Ent- 
fernung der Kryſtalle aus den engen Gefäßen zu jehr erjchwert iſt. Dies 
ließe fi) heben, wenn man diefelben nad) dem Abtropfen ber Mutterlauge durch 
Erwärmen des Kühlwaſſers ausfchmelzen würde, was aber das nachherige 
Schleudern in der Centrifuge keineswegs erleichtern bürfte. 

Ein Verfahren zur Trennung des Phenols von den Krefolen und dieſer 
unter fi), das auf dem verjchtedenen Verhalten der Baryumphenolate und 
sfrefolate beruht, hat ſich P. Riehm!) patentiren laflen. Wir werden dag in» 
zwifchen erlojchene Patent fpäter bei der Reindarftellung der Krefole kennen lernen. 

Durch die befchriebenen Methoden kann man zwar fryftallifirtes Phenol 
erhalten, aber e8 wird kaum gelingen, ganz reine Carbolfänre zu gewinnen; 
gewiß nicht folche, welche weiß bleibt, den verlangten Schmelzpunkt von 42° 
und ben Siedepunkt von 182° zeigt. Der Schmelzpunkt einer derartigen 
Sarbolfäure dürfte in der Regel etwa 25°, keineswegs aber über 38° betragen. 
Nach längerem Stehen fürbt ſich diejes Product roth, indem es ſich theilweife 
verflüffigt und gerade im flüffigen Theile die Färbung zeigt. Der um etwa 
4 bis 79 zu niedrige Schmelzpunkt ift aber keineswegs auf einen geringen 
Gehalt an Wafler zurlidzuführen, wie dba und dort geglaubt wird, fondern 
er wird vernrfacht durch die Anweſenheit geringer Mengen kryſtalliſirender 
Kreſole, hauptſachlich Para⸗ und Orthokreſol. Dieſe laſſen fich wegen der 
geringen Differenz der Siedepunkte (Phenol 1820, Orthokreſol 185 bis 186°) 
durch Rectification nicht mehr entfernen, aber hier kommt uns gerabe das ver- 
ſchiedene Verhalten des Phenols und der Krefole in willlommener Weile zu 
Hülfe.- Die Carbolfäure bildet nämlich mit Wafler ein Eryftallifirendes 
Hydrat, während die Kreſole damit nur flüffige Producte, wahrſcheinlich 
Töfungen, geben. 

Diefe Beobachtung wurde bereitd im Jahre 1882 von Rome?) gemacht 
und in feiner Fabrik zur Herftellung reinfter Carbolfänre verwendet. Lowe 
ſetzte der gefchmolzenen kryſtalliſirenden Carbolſäure eine gewiſſe Quantität 
Waſſer zu und kühlte die Miſchung auf — 40 ab; dabei erhielt er ein in 
großen Octasdern kryſtalliſirendes Phenolhydrat von der Zuſammenſetzung 
C,H;0H + H,O, während die Mutterlauge davon das gefammte Kreſol ent⸗ 
bielt und durch Abtropfen, Schleudern 2c. davon getrennt werben konnte. Das 
Hydrat gab bei der nachfolgenden Deftillation zuerft Waſſer und dann ganz 
reines, bei 419 fchmelzendes und bei 1820 fiedended Phenol. Auf Grund 
diefer Beobachtung entnahmen Lowe und Gill?) ein englifches Patent, wonach 
fie zu gewöhnlichem Phenol, je nachdem es bei 16,5 bis 850 &. zu kryſtalli⸗ 

) D. RP. Nr. 68307, 1889. — ) Grace Calvert, Chem. News 1867, 


p. 67, 297, 310, 820; Mon. scient. 1867, p. 584; Wagner’ 8 Yahresber. 1867, 
&. 604. — 8) Bergl. Marzell, Chem. News 87, 108. 
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firen vermag, 5 bis 30 Proc. Waſſer fügen, unter Erwärmung gut umrlhren 
und die Löſung auf — 9,5° bis + 10° abkühlen. Vom ausktryftallifirten 
Phenolhydrat wird die Mutterlauge durch Centrifugiren getrennt und die Kry⸗ 
ftalle werden deftillirt; beim nochmaligen Wiederholen dieſer Reinigung erhalten 
fie dann ein abjolut reines Phenol. 

race Ealvert!) Hat das Verhalten der Carbolſäure zu Waſſer gleich 
falls unterfucht und fand die Zufammenfegung des Hydrates — (C,H,OH), 
+ H,0. Dieſes Hydrat konnte jedoch von Alerejemw?) -nicht erhalten 
werden. Dagegen gelang ihm bei Anwendung eines. Meberfchufles von Waffer 
die Darftellung eines. Hydrates vom Schmelzpuntte 37°, welches beim Deftilliren 
nad dent Waſſer ein abfolut reines Phenol übergehen ließ. 

Church?) will da8 Phenol durch Löſen in Wafler, Ausfalzen aus ber 
wäſſerigen Löſung und Deftillation des abgeſchiedenen Phenol3 über Aetzkalk 
reinigen. Das Verfahren ift aber wegen des beträchtlichen Phenolverluftes 
faum in der Praris durchführbar. Heute kommt daher für die Darftellung 
des abfolut reinen Phenol® nur das urfprüngliche Verfahren von Lowe und 
Gill in Frage, und man führt dafjelbe im Großen folgendermaßen aus: 

Die durch Deitillation ſchon möglichft gereinigte, und in kryſtalliſirter 
Form erhaltene Carbolfäure wird vor der Hydratifirung nocd einer letten 
Deitillation unterworfen, welche diesmal aber nicht über freiem Feuer, fondern 
im Delbade vorgenommen wird. Der zu diefer Deftillation dienende ſchmiede⸗ 
eiferne Keffel nimmt höchitens 1000 kg geſchmolzene Sarbolfäure auf, welde 
moglichſt langſam abgetrieben wird. ‘Dabei erzielt man wieder einen wäſſe⸗ 
rigen Vorlauf und als Hauptfraction eine Carbolfäure, welche bei ungefähr . 
30 bis 329 ſchmilzt und jo lange aufgefangen wird, bis der Schmelzpunkt des 
Deftillates unter 25° C. ſinkt. Was jest übergeht, wird fir ſich aufgefangen 
und zur Sryftallifation geftellt. Die von der Mutterlauge getrennten Kryſtalle 
kommen zu einer weiteren Verarbeitung im obigen Sinne, während die Mutter 
lauge mit den entjprechenden Probucten der erften Deftillation vereinigt wird. 
Die Haupffraction dagegen wird in emaillirten, im Waflerbade befind- 
lichen Keſſeln geſchmolzen, mit etwa 5 bis 10 Proc. deftillirtem Wafler an 
gerührt und erfalten gelafien. Das dabei ſich ausjcheibende Phenolhydrat wird 
abtropfen gelaſſen, auf der Centrifuge geſchleudert und wiederholt in der im 
Oelbade ſitzenden Blaſe deſtillirt. Jetzt muß man aber die Blaſe, um eine 
Berührung des Phenols mit Eiſen zu vermeiden, mit einem emaillirten (beſſer 
fülbernen) Helm verfjehen, und aud) die Kühlichlange darf nicht mehr aus Eifen 
beftehen. Wenn man das Helmrohr lang genug wählt, jo daß das Condenfat 
nicht mehr in zu heißem Zuftande in die Schlange gelangt, kann man ſich 
mit gutem Erfolge einer Kuhlſchlange aus Steinzeug bedienen. Natürlich 
muß aber die Verbindung von Schlange und Helmrohr unter dem Wafler- 
fpiegel des Kühlers erfolgen, weil fonft die Schlange fehr leiht an der Stelle 
des Niveaus plagt. Eine filberne Kühlichlange, die ja wegen des hohen Siede⸗ 

2) loo. cit. — *) Chem. Gentralbl. 1881, ©. 51; Ber. d. deutſch. chem. Gel. 


14, 1408. — 9 Chem. News 24, 173; Dingl. polyt. Journ. 102, 280 ; Jahresber. 
1. Ehem. 1871, ©. 467. 
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Punktes des Phenols nicht allzu lang zu fein brauchte, ift natürlich empfehlens- 
werther und bei dem jegigen billigen Silberpreife nicht gerade unerjchwinglich. 
Die von Köhler (loc. cit.) erwähnte, innen emaillirte Kühlſchlange hat ſich 
nad) längerem Betriebe nicht gut bewährt. Mlöglicherweife wird auch die in 
England übliche Schlange von Zink die gleichen Dienfte leiften, wie eine 
filberne. Dagegen läßt fi, wie man verfucht wäre anzunehmen, Aluminium 
nicht verwenden, da e8 nach Zmerzlitar!) von Phenol unter ftürmifcher Wafler- 
ftoffentwidelung gelöft, bezw. zerftört wird. Dieſe Beobachtung fteht allerdings 
im Widerfpruche mit einer früheren von Donath?), welcher gefunden hatte, daß 
das Alummium beim Kochen mit reiner Carbolfäure nicht angegriffen wird, 
daß das Probeblech aber gelbe Flede erhält beim Kochen mit einer 10 proc. 
Bhenollöfung. Die. Urſache diefer Erfcheinung findet er in einer Oxydation 
duch das Lufthaltige Wafler. 

ALS Deftillat erhält man zunächſt wieder Waſſer mit einem Gehalte von 
d Proc. reiner Carbolſäure (welches direct als Flinfprocentige Carbolſäurelöſung 
verfauft werden kann) mit einer unteren Schicht flüffiger Carbolfäure, welche 
lediglich in Folge ihres Waffergehaltes nicht kryſtalliſirt und bei einer. nächften 
Deftillation mit in die Blafe gegeben wird. Dann folgt ald Endproduct eine 
Corbolfäure vom Schmelzpuntte 41. bi8 42°, welche ohne Weiteres in die (gut 
gereinigten!) Derfandgefäße (Blechtrommeln oder Glasflaſchen) abgefüllt wird. 
Der geringe, in der Blaſe verbleibende Rückſtand wird, wie oben, einer 
paflenden Fraction der erften Deftillation Hinzugefügt. 

Manche Autoren Halten e8 fiir nothiwendig, entweder vor der erjten 
Deftillation der Rohcarbolſäure eine Behandlung mit orygdirenden Mitteln zur 
Zerftörung übelriechender, oder dem fertigen Producte die Neigung zur Roth⸗ 
färbung gebender Subftanzen einzufchieben, oder eine folche gelegentlich ber 
eriten Deftillation vorzunehmen. Nach unferen Erfahrungen find indeflen alle 
diefe Manipulationen überflüffig, wenn man auf eine gute Fractionirung des 
- Carbolöles und eine forgfältige Reinigung der Karbolnatronlöfung Bedacht 
nimmt. Gleichwohl follen die einzelnen Vorſchläge der Vollſtändigkeit halber 
bier aufgeführt werden. 

Nach H. Müller’), welcher gleichzeitig noch eine fractionirte Fällung 
(entfprechend der von Behrens erwähnten fractionirten Sättigung) der rohen 
Carbolfäure vor der Deftillation einfchiebt, enthält die alkaliſche Sreofotlauge 
neben Carbolſäure einige andere orydirbare, ſich braun fürbende Körper, da- 
neben aber, beſonders in ziemlich concentrirter Löſung, eine nicht unbedeutende 
Menge Naphtalin und andere Subftanzen, bie für fi) in Waller unlöslich 
find. Man verdiinnt nun mit Waller fo lange, bis ein weiterer Zuſatz feine 
Ausscheidung von Naphtalin mehr verurfadht*), ſetzt die dunfelbraune Flüffig- 
teit unter häufigem Umrühren in flachen Gefäßen mehrere Tage der Luft aus, 
filtrirt diefelbe, beftinnmt den Gehalt an Säuren (PBhenolen) in derjelben und 


2) Zeitihr. f. angew. Chem. 1895, ©. 468. — *) Ibid. 1895, S. 141; Dingl. 
polyt. Journ. 1895. — *) Dingl. polyt. Journ. 179, 461. — Dieſer Puntt ift 
nicht leicht zu treffen; e8 ift jedenfall8 vorzuziehen, wie oben ftetS betont, von vorn⸗ 
herein eine verdünnte Natronlauge anzuwenden. 
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ermittelt daraus die für die Ausfällung der ganzen Menge erforderliche Schwefel⸗ 
ſäure. Setzt man nun ca. 1/, bis 1/; ber berechneten Säuremenge unter 
ftarfem Umrühren zu, fo fällt zumächft die durch die Einwirkung der Luft ver» 
änderte harzige Subftanz aus, gemengt mit mehr ober weniger ber Phenole. 
Ein zweiter Säurezuſatz fällt hauptfächlich Krefol, und nad) einigen Verfuchen 
gelingt e8 gewöhnlich, die Menge der Säure jo zu treffen, daß durch die britte 
und letzte Ausfällung faft reines Phenol erhalten wird, das ſchon nad ein⸗ 
maligem Deftilliven kryſtalliſirt. Zur Entfernung bes Waſſers läßt man 
über das beinahe zum Sieden erhittte Phenol einen Strom trodener Luft gehen. 
Es ift gewöhnlich von einer unangenehm riechenden Subftanz begleitet, welche 
nad) Müller eine Schwefelverbindung der Phenole ift und durch Zufag von 
wenig DBleioryd vor der Deftillation entfernt werden kann. Solche Schwefel- 
verbindungen find jedenfalls fchon im Theer fertig gebildet, fönnen aber durch 
unvorfichtige Ausfällung mit ſtarker Schwefelfäure, wie auf ©. 523 angegeben, 
noch nachträglich in das Phenol gelangen. 

Das Ausſetzen der Lauge an der Luft in flachen Schichten unter Um⸗ 
rühren, wie es Müller empfiehlt, würde jedenfalls für ben Fabrilbetrieb durch 
Einblafen eines fein vertheilten Luftſtromes, oder durch Herablaufen in einem 
Koksthurme u. dergl. erfegt werden miffen. Nah Muspratt-Stodmann’s 
Chemie (3. Aufl., 6, 1182) erreicht man denjelben Awed, die Orybation der 
Brandharze, einfacher durch Zufat von ein wenig (1/, bis 1/, Proc.) doppelt⸗ 
chromſautem Kali zu der rohen Carbolfäure und der zur Zerſetzung deijelben 
nöthigen Schwefelfäure in der Deftillirblafe und anfangs mäßiges Erwärmen. 
Deftilliren die Theerſäuren nod) nicht ungefärbt über, fo muß man mehr chrom⸗ 
faures Kali anwenden. 

Man hat empfohlen), die rohe (50 procentige) Carbolfäure mit 1 Proc. 
Kaliumbichromat und der entiprechenden Menge concentrirter Schwefelfäure in 
einer flachen Pfanne zu behandeln, wobei man zuerft die Säure, bann die 
Bichromatldfung einlaufen läßt, und bie Mifchung mehrere Stunden bei Luft 
zutritt an einem dem birecten Sonnenlichte ausgejegten Orte umzurühren. 
Dann läßt man abfegen, zieht da8 Del ab und beftillirt, unterwirft die zwifchen 
170 und 1989 übergehende Fraction von Neuem der Behandlung mit 


Bichtomat und deſtillirt fchließlich in einer Blaſe mit Rectificationscolonne, 


3..Marzell2) empfiehlt zur Bejeitigung ber übelriechenden Schwefel: 
verbindungen einen Zuſatz von altalifcher Wleilöfung, was jedenfalls wirkſamer 
ift, al8 das von Müller vorgefchlagene Bleioryd oder das nad Watfon 
Smith in Lancafhire geübte Verfahren des Zuſatzes von Mennige und 
Natriumbicarbonat; Caſthelaz behandelt übelriechende Carbolſäure mit einer 
Löſung von Natriumbifulfit, weldyes dabei in Thiofulfat übergehen foll. 
Mittheilungen über die Gewinnung, Reinigung und Verwendung ber 
Carboljäure. macht auch I. Sharp®), auf welche verwielen werben muß. 
Nach Ebellt) enthält die englifche Ernftallifirte, rohe Carbolfäure Stoffe, 
!) Ehem.»Zig. 1884, ©. 1388; Wagner’8 Jahresber. 1885, ©.465. — *) loc. 


oit. — 9) Journ. Soc. Dyers and Colour. 1884, 4, 146. — *) Rep. f. analyt. 
Chem. 1884, ©. 17. 
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welche, an fich flüchtig und farblos, unter der Einwirkung von Licht, weniger 
von Wärme und Luft, in rothe und gelbbraune, nicht flitchtige, Verbindungen 
übergehen. ‘Die rothfärbende Verbindung geht vorwiegend mit den erften An- 
theilen an Carbolfäure bei der Deftillation, die gelbfärbende mit den legten 
Deftillationsproducten über. Die Farbſtoff Liefernden Verbindungen gehen 
bei theilmeifer Kryftallifation nicht in die Carbolſäurekryſtalle hinein, abgefehen 
von einigen mechanifch umfchloffenen Partien, fonbern concentriren ſich in den 
Mutterlaugen. Sie find wenig löslich in kaltem Wafler, werden dagegen von 
(am beften mit Schwefelfäure oder Phosphorfäure) angejäuertem Waſſer aus- 
gezogen; in Benzin find fie unlöslih. Orydationsmittel verändern bei birecter 
Einwirkung während der Deftillation die den rothen Farbſtoff liefernde Ver⸗ 
bindung, weniger die den gelben Farbſtoff erzeugende. Orydationsmittel in 
wäfleriger Löſung bei Gegenwart freier Schwefeljäure verändern die Yarbftoff 
Liefernden Verbindungen. Die Orybationsprobucte find fcheinbar leichter lös⸗ 
(ich in Waſſer als die urfprünglihen Subftanzen, find aber gar nicht oder nur 
fehr wenig flüchtig. Ein Metallgehalt konnte in allen aus Glas deftillirten 
Broben, die fi zum Theil jehr ftark färbten, nicht nachgewiejen werden. — 
Die durch Deftillation aus einem Colonnenapparate gereinigte Rohſäure wird 
am beften durch wiederholte Kryftallifation und nachfolgende Rectification der 
Kryſtalle gereinigt. Kann man die farbftoffhaltigen Wutterlaugen nicht wieder 
in ben Betrieb zuritdnehmen oder preiswerth als „100 procentige flüffige Carbol⸗ 
fäure“ verwertden, jo wird man fie am beften nochmals mit Oxydationsmitteln 
und verdünnter Schwefeljäure behandeln. Für minder wichtige Bälle genügt 
es, dem Retorteninhalte etwas Mennige mit ein wenig Natriumbicarbonat, 
ober etwas fein gepulvertes Baryumfuperoryd vor der Deftillation zuzuſetzen. 

Die läftige Eigenfchaft der Carbolſäure, fich unter dem Einfluſſe des 
Lichtes und gewiffer Agentien roth zu färben, ift der Gegenftand vieler Unter- 
fuchungen geweſen, ohne daß inbefien diefe Kigenthitmlichfeit bis heute völlig 
Hargeftellt worden wäre. H. Hager!) hat durch Verſuche feftgeftellt, daß bie 
Gegenwart von Ammoniak, bezw. Ammoniumnitrit, die Färbung verurjacht, 
und glaubt, daß diefelben beim Einfitllen der Säure aus der Luft aufgenommen 
werden; jelbft Spuren diefer Verbindungen follen fchon genügen. Ypon?) 
will al8 da8 färbende Princip die Gegenwart von Roſolſäure erkannt haben, 
welche mit Ammoniak allerdings ein rothes Salz bildet. Andere Yutoren 
erbliden die Urſache der Kothfärbung in der Gegenwart gewiller Metall- 
verbindungen im fertigen Product. So fanden Sicha?), daß Spuren von 
Kupfer, Meytet) der Bleigehalt der Aufbewahrungsgefäße und Fahlbujch’) 
die Anweſenheit von Eifen die Färbung verurſacht. Krenjel‘) hat darauf 
hin den Einfluß verfchiedener Metalle unterfucht und gefunden, daß die Roth: 


ı) Pharm. Gentralbl. 1880, S. 77; 1883, ©. 447; Wagner’3 Yahresber. 
1880, ©. 450; 1883, ©. 447. — *) Pharm. Journ. and Transact. 1882, p. 1051; 
Wagner's Jahresber. 1882, ©. 519. — °) Chem. Gentralbl, 1892, ©. 486; Wag⸗ 
ner’s Jahresber. 1882, S. 519. — *) Pharm. Zeitihr. |. Rußl. 22, 427. — >) Pharm. 
Gentralbl. 1885, S. 6; Wagner's Jahresber. 1885, S. 471. — °) Bharm. 
Poſt 1886, ©. 1; Wagner's Jahresber. 1886, ©. 451; Chem. And. 1896, ©. 3. 
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färbung hauptſächlich durch einen Gehalt an Kupfer veranlaßt wird, daß da- 
gegen Silber, Blei oder Zink weniger, und Zinn gar feinen Einfluß auf 
diefen Vorgang haben. Er ifolirte das färbende Princip und fand, daß es ſich 
in Schwefeljäure mit blauer Farbe Löft, daher feine Roſolſäure fein könne, 
welche in Schwefeljäure mit gelblicher Farbe löslich if. E. Schmidt!) beob- 
achtete beim längeren Stehen ammonialalifcher Phenollöfungen das Auftreten 
einer blauen Färbung, welche durd) Säuren in roth umgewandelt wird, doch 
hat diefer Vorgang offenbar mit der Erfcheinung des Rothwerdens der Carbol⸗ 
fäure nichts zu thun. 

Nach Berfuhen von Mylius?) wird die Röthung von Carboljäure 
nicht durch Zinkoryd, fondern durch eine Spur Ammoniak oder Kaliumcarbonat 
hervorgerufen. Der Zuſatz von Salzfäure bis zur deutlichen Tadmusreaction 
verhindert das Rothwerden der Carbolfäure ſelbſt in Flafchen, in denen fie 
fid) früher geröthet hatte. Dieſe Erklärung paßt jedoch nicht auf alle Fälle, 
denn e8 giebt Carbolſäure, welche in allen Fällen roth wird. | 

©. Kraemer?) glaubt die Urjache der Röthung in der Anmwejenheit 
gewiffer aldehydartiger Verbindungen ſuchen zu follen und nah ihm und 
Spiltert) ift aud) das Inden zu der Claſſe der fürbenden Verbindungen zu. 
zählen. Die gleiche Wirkung fchreibt A. Bidet’) der Gegenwart der Thio- 
phene zu und in der That hat diefe Erklärung etwas einleuchtendes, wenn 
man fich der Sarbenreactionen erinnert, welche diefe Körpergruppe mit gewiſſen 
Subftanzen liefert. Den Einfluß des Thiophens auf das Verhalten im Fichte 
wies Bidet an Benzol, Anilin und Carbolſänre nad) und letztere verändert 
ihre Farbe am Lichte nicht, wenn fie thiophenfrei iſt. Thiophenfreies Anilin 
und Toluidin nehmen beim Stehen am Lichte nicht die befannte dunkelroth⸗ 
braune, fondern eine ſchwach gelbe Färbung an, wahrjcheinlih von Spuren 
von Amidothiophen herrührend; dagegen färben fich diefelben, wenn thiophen⸗ 
baltig, raſch in befannter Weife unter Verminderung des Volumens der ums 
gebenden Luft. Die Erjcheinung beruht daher auf einer Orybation bei gleich⸗ 
zeitiger Anweſenheit von Licht. 

Die Anfhauungen von Kraemer und Spilfer, fowie Bidet, werben 
auch nicht beeinflußt durch die Verfuche von Schneider ®), welcher gewöhnliche 
reinfte Theercarbolfäure und folche, die auf ſynthetiſchem Wege erhalten worden 
war, auf ihr Verhalten gegen Metalle und andere Stoffe unterjuchte, und fand, 
daß auch die ſynthetiſche Carbolſäure die gleichen Erjcheinungen, wenn aud) in 
geringerem Grade, zeigt. 

Später ſuchte Fabini?) dem färbenden Principe der Carbolfäure bei- 
zufommen und daffelbe in größerem Maßſtabe darzuftellen. Er fand, daß fid, 
der Körper in befonders reichlichem Maße bildet durch Einwirkung von Kupfer⸗ 
fulfat auf Ammonphenylat. Bezüglich der Reindarftellung des Körpers muß 


1) Zeitſchr. f. Chem. 1865, ©. 727; Yahresber. f. Ehen. 1865, ©. 523. — 
*) Pharın. Eentralh. 1887, S. 72. — 2) Journ. f. Gasbel. 1887, ©. 849; Zeitſchr. 
f. d. dem. Ind. 1887, ©. 222. — *) Ber. d. deutſch. dem. Gel. 1896, S.561. — 
*) Monit. scient. 1889, p. 487. — °) Pharm. Eentralh. 1890, ©. 68. — 7) Chem.⸗ 
techn. Centr.⸗Anz. 1891, ©. 81; Chem. And. 1892, ©. 148. 
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auf die Originalabhandlung verwiefen werden. Nach den Unterfuchungen 
Fabini's ift das rothfärbende Princip der Carbolſäure ein fchwarzer, leichter, 
geruch⸗ und gejchmadlofer, vefinoider Körper, den er „Phenergtären“ nennt. 
Beim Erhitzen verflüchtigt er fi) mit gelbem Dampf und fublimirt unter Ver- 
breitung eines eigenthlimlichen, ranzigearomatifchen Geruches zu einem roſa⸗ 
rothen, Feten Anflug, der unter dem Mifroffope wie Tröpfchen ausfieht und 
mit concentrirter Schwefelfäure die charakteriftiiche Blaufürbung giebt. Der 
Körper ift afchenfrei, jomit auch nicht an Metall gebunden. 

Die Entftehung des Phenerythrens in der Karbolfäure des Handels 
erflärt fi) Fabini fo, daß das durch Abforption aus der Luft aufgenommene 
Ammoniat Ammonphenylat bildet, welches ſich mit den verichiedenen Metall« 
oxyden zunächſt in Metallphenylate umſetzt, die dann durch entitehendes Waſſer⸗ 
ſtoffſuperoryd zu Farbſtoff und Metall zerlegt werden. 

Um die färbende Kraft des Phenerythrens zu beftimmen, hat Fabini einige 
Berfuche angeftellt, welche ergaben, daß I1kg reinfter, farblojer Carbolfäure 
durch Zufag von 0,004 g jenen Farbton annahnı, den man als „röthlich“ 
bezeichnet. Dunkelrothe Färbungen refultirten aus einem DVerhältnig vor 
1:12000 und 1:10000. 

Angeregt durch die Arbeit von Fabini ftellten au, Kohn und Fryer!) 
ausführliche Unterfuchungen in gleicher Richtung an. Sie zogen nicht allein 
reinftes, abfolutes Phenol des Handels, das fie durch 15 malige Kedeftillation 
nod) beſonders gereinigt hatten, fondern auch fynthetifches Phenol und folches 
aus der Salicyljäure des Gaultheriadles hergeftelltes in den Kreis ihrer Ver⸗ 
juche und fanden, daß alle drei die gleichen Erſcheinungen zeigen; daraus geht 
zunächſt hervor, daß man aud) das abfolute Phenol des Handels ſchon als 
rein anfehen darf, ſowie daß die Färbung durch eine Oxydation bes reinen 
Phenols hervorgerufen wird. Im Gegenfate zu Fabini fanden diefe Autoren, 
daß alle Phenole ſich mit reinem Waſſerſtoffſuperoryd, ohne bie Anweſenheit 
von Metallverbindungen, fürben, daß aber deren Gegenwart die Reaction 
beſchleunigt. Concentrirtes Ammoniak giebt eine blaue, verbünntes Ammo⸗ 
niak, Kalilauge, Wafferftofffuperommd eine rothe Färbung; das Licht hat dabet 
nur eine bejchleunigende Wirkung. Ganz trodene Luft wirkt nicht auf Phenol ein, 
ebenjo wenig Waſſer bei gänzlicher Abmefenheit von Luft; aber Feuchtigkeit bei 
Gegenwart von Luft röthet das Phenol felbft im Dunkeln und rafcher noch im Fichte. 

Richardſon), welcher die Verfuche von Kohn und Fryer wiederholt 
bat, fand, daß unter allen Umftänden Wafjerftofffuperoryd gebildet wird, wenn 
Phenol mit feuchter Luft zufammenfommt und daß diefes das Orydationsmittel 
bildet, welches die Carbolſäure beim Aufbewahren röthet. Hinter dunkel⸗ 
rothem Safe entfteht (mie ſchon Kohn beobadjtet hatte) Leine Färbung, aber 
auch fein Waſſerſtoffſuperoxyd. 

Sonach nützt es auch nichts, dem unerreichbaren Ziele eines ſich abſolut 
nicht röthenden Phenols techniſch nachzuſtreben. Gutes Trocknen und Frei⸗ 
halten von metallischen Beſtandtheilen werden die Röthung aufhalten, aber 


!) Journ. Soc. Chem. Ind. 1898, p. 107. — *) Ibid. 1898, p. 415. 
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ein Zuſatz von oxydirenden Subſtanzen bei der Deſtillation nützt nichts, denn 
es ift nicht richtig, daß dadurch gewiſſe Verunreinigungen in eine fire 
Drydationsftufe übergeführt werden und das Deftillat daun farblos bleibt. 
Auch das reinfte Phenol wird durch Luft bei Gegenwart von Feuchtigkeit ſich 
röthen; der rothe Yarbftoff aber ift ficher ganz unſchädlich in medicinifcher 
Beziehung. 

Auch W. Hanks?) findet, daß das Rothwerden der Carbolfäure ein 
Drydationsvorgang ift, welcher durch die Anmefenheit von Metallen (nament- 
ih Kupfer) und Ammoniumverbindungen befördert wird. Zinnchlorür ver- 
hindert die Färbung (wahrfcheinlich, weil e8 reducirend wirkt). Der Farbftoff 
ift weniger flüchtig als die Carbolfänre und kann daher durch Deftillation ent- 
fernt werden. Aus den Löslichfeitsverhältnifien umb dem ganzen Verhalten 
des Körpers geht Übrigens hervor, daß ber Farbftoff mit Corallin, wofür ihn 
Manche hielten, nichts gemein hat. Er färbt in einer Verblinnung von 
1:200000 Carbolſäure noch deutlich roth. 

Wie Hank gefunden bat, kann man die Färbung der Carbolfäure vers 
hindern, wenn man in die zu feiner Anfnahme beftimmten Flaſchen vorher 
einige Kryftalle von Zinnchlorür einftreut und die Flaſchen nachher wohlver⸗ 
fchlofien aufbewahrt; auch verzinnte Metallgefäße eignen ſich ſehr gut zur 
Aufbewahrung derſelben. Auf die, die Färbung verhütenden Eigenfchaften des 
Zinnchlorürs Hat auch P. W. Hofmann?) ein Patent entnommen, das in 
einer Füllung der Verunreinigungen durch Zinnchlorürlbſung beftebt. 

In allerjüngfter Zeit fand I. Walter?) die Urfache der Rothfärbung 
des Phenols im Eifengehalte der Gläfer, in welchen e8 aufbewahrt wird und 
bei Öegenwart von Luft und Feuchtigkeit die Bildung von Waſſerſtoffſuperoxyd 
einleitet. Durch einen dünnen Ueberzug der Gefäßwandung mit Paraffin foll 
man da8 Phenol dauernd weiß erhalten können. 

©. Demant*) verflüffigt roth gewordene Garbolfäure im Waflerbade, 
verfegt 89 Thle. derfelben mit 11 Thln. Weingeiſt und läßt gefrieren. Wenn 
der größte Theil der Flüſſigkeit zum Erftarren gefommen ift, läßt man bie 
Mutterlauge gut abtropfen und erhält fo die Carboljäure wieder weiß. 


Die Darftellung von reinen Krejolen. 


Die bei der vollftändigen Erfchöpfung der beftillivten und wieberholt recti⸗ 
fieirten Carbolſäure verbleibende Mutterlauge enthält ſämmtliche Krefole neben 
geringen Mengen wirflicher Carbolfäure, die ihr durch Deftillation nicht mehr 
entzogen werden können. 

Sie bildet eine waſſerhelle Flitffigfeit vom Siedepunfte 182 bis 2009 und 
unangenehmen, deutlich von dem der Carbolſäure verjchiedenem Geruche. Bei 
der geringen Differenz in den Siedepunften der einzelnen Iſomeren: 


1) Mat.-nat. Ber. aus Ungarn 1892; Wagner’s Yahresber. 1892, ©. 447; 
Ehem.-Ztg. 1895, ©. 1143. — °) D. R.:B. Nr. 67696, 1892, Zufag zu D. RP, 
Nr. 65131; D. RP. Nr. 67698, 1892, zweiter Zuſatz zu D. RP. Rr. 66131. — 
2 Pherm. Journ. 1898, &.706; Chem.⸗Ztg. 1899, ©. 47. — *) Ehem.sZtg. 1887, 
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.osfrefol . . » . 185 bis 186° 
me „ oe 00.195 „ 200° 
p® 00. 198° 


ift an eine Trennung derfelben durch fractionirende Deftillation natürlich nicht 
zu denken, beſonders auch um desmwillen, weil das Miſchungsverhältniß derſelben 
nicht in allen Fällen das gleiche if. ISHle?) fand darin in liberwiegender 
Menge Ortho⸗ und Parakreſol, während das Metakreſol nur in untergeorbneter 
Menge vertreten if. Zum felben Refultate gelangten auch Tiemann und 
Schotten?), wogegen 8. E. Schulze?) das Theerkreſol folgendermaßen zu⸗ 
ſammengeſett fand: 
mr . . . . etwa 40 Proc. 
0 ,„ . „35 „ 
. PP, 2. „25 „ 
Zufammengenommen bilden aljo hiernach o⸗ und p⸗Kreſol allerdings. 
die Hauptmenge des Theerkrefols, der Hauptbeftandtheil dagegen ift das 
m⸗Kreſol. 
Nah M. Gruber?) beſitzen Kreſole verſchiedener Herkunft folgende 
Löslichkeit in Waſſer von gewöhnlicher Temperatur: 
Reines o⸗Kreſo—...2,60 Bol.“Proc. 
n m „ . 20.20.2002 0.0,53 


ul 

„» PP n 2.0.2.0. 180 7 „ 
Krefolgemifch aus Toluitin . . 220 „ 
n n„ XTheröl . . 2,55 n 


Nördlinger’) giebt folgende Eigenfchaften des Theerkreſols an: 


1. Die Krefole find löslich in Waſſer (etwa 2 bis 3: 100). 

2. Waſſer ift löslich in SKrefolen (etwa 15 bis 20: 100). 

3. Sie find löslich in Delen: 

a) in jedem Verhältniß in Pflanzen=, Thier-, Harz- und Theerölen; 
b) ſchwerer löslich in Mineralölen. 

. Mineralöle find leicht löslich in Krefolen (etwa 20 bis 30: 100). 

. Im Allgemeinen nimmt mit dem Gehalt der Krefole an Theeröfen 
die reciprofe Löslichkeit der Krefole und Dele zu, der Krefole und 
Waſſer ab. 

6. Im Allgemeinen nimmt mit dem Waffergehalte der Krefole die reci⸗ 

profe Löslichkeit der Krefole und Oele ab. 

7. Waſſerfreie concentrirte, ölige Krefollöfungen find hygroſkopiſch und 
können durch Aufnahme von Waſſer ſchließlich zerjett werben in 
wafjerhaltiges Kreſol mit darauf ſchwimmender Oelſchicht. 

8. Aus öligen Krefollöfungen kann das Krefol durch viel Waffer aus- 
gezogen werden. 


OU m 


1) Journ. f. prakt. Chemie [2] 14, 451. — *) Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 11, 
768. — °) Ibid.20, 410. — *) Arc. f. Hyg. 17, 618; Wagner⸗Fiſcher's Jahresber. 
1898, ©. 539. — °) Zeitichr. |. angew. Chem. 1894, 3 166. 
Yunge»Köbler, Steinfoblentbeer. 35 
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9. Aus wäflerigen Krefollöfungen kann das Kreſol durch Ausfchlitteln 
mit Delen ausgezogen werben. u. ſ. f. 

Diefe Eigenfchaften find wichtig für die fpäter zu befprechende, haupt⸗ 
jächlichfte Anwendung der Krefole, nämlich derjenigen zu Desinfectionszweden, 
wozu fid) das Gemiſch aus Theeröl (Trikreſol) nah Hammer!) viel befier 
eignet, al8 reine Corbolfäure, da es in gleichprocentiger Löſung eine vier⸗ bis 
zehnmal fo ſtarke bactericide Wirkung befigt als jene. . Wehnliches fanden auch 
Deplanque?), Gruber?) und Seybold*). Bislang wird wohl eine Tren- 
nung der drei Iſomeren in Theerbeftillationen. nirgends vorgenommen; bei 
der zunehmenden Bedeutung aber, welche die daraus herzuftellenden Oxy⸗ 
carbonfäuren (SKrejotinfäuren, bie Homologen der Salicyljäure) gewinnen, 
dürfte diefer Fall über kurz oder lang dod) eintreten und wir ftellen hierunter 
zufammen, was bisherige Forſchungen ergeben Haben. 

Das erfte, technisch durchführbare Verfahren verdanken wir, wie bereits 
erwähnt, Riehm. Sein inzwiichen erloſchenes Patent (D. RP. Nr. 53 307, 
1889) beruht auf der Herftellung der Bartprmphenolate, bezw. der verſchiedenen 
Löslichkeit derſelben in Waſſer und wird wie folgt ausgeführt: 

Das zuvor durch Deftillation gereinigte Phenol» und Kreſolgemiſch wird 
in der Wärme mit fo viel Wafler und Barythydrat behandelt, als zur Löfung, 
reſp. Neutralifation, der Phenole erforderlich iſt. Die Phenole gehen in Löfung 
und können von fi ausfheidenden Verunreinigungen durch Decantiren, Bil 
teiren und Abblajen mit Dampf getvennt werden. Die Löslichkeit der ver- 
ſchiedenen Barytfalze in kochendem Waller ift nun folgende: Phenolbaryum 
löſt fih in 40 Proc, Ortbokrefolbargum in 150 Proc. und Parakrejolbaryum 
in 325 Proc. feines Gewichtes an Wafler von 100%. Das im kochenden 
Waſſer jehr leicht Lösliche Metakreſolbaryum wird fchließlic aus der Mutter⸗ 
(auge als nicht Fryftallifirende, fchmierige Maſſe gewonnen. 

Beim Eindampfen der Löſung kryſtalliſiren zunächft die. Baryumſalze des 
Phenols, des Ortho- und Parakreſols aus, während das Metakrefolbarygum in 
der Mutterlauge zurückbleibt. Die Kryſtallmaſfe wird durch Preſſen oder 
Schleudern von anhüngender Mutterlauge befreit und umkryſtalliſirt wie folgt: 
Zu der pilverifirten Kryſtallmaſſe fügt man zunächſt Halb jo viel Waffer, als man 
dem Öewichte nad) Bhenolfalz darin vermuthet, erhitt fiedend und filtrirt Heiß. 
Das Filtrat enthält der Hauptmenge nad) Phenolbaryum, dev. verbleibende 
Rüdftand wird in gleicher Weife mit dem 11/,fachen der vermutheten Menge 
Orthokreſolſalz in Wafler behandelt, wobei letttere8 in Löſung geht. Die 
jegt zurüdbleibende Kryſtallniaſſe wird mit dem 31/sfachen Gewichte fiebend 
heißen Waſſers ausgezogen und liefert im Filtrate das Barafrefolbargum. Durch 
Umkryſtalliſiren können bie einzelnen Fractionen weiter gereinigt, und ſchließlich 
die reinen Phenole aus den Löfungen durch Salzſäure ausgefällt werben. 

Dean kann das Verfahren auch dahin abändern, daß man fucceffive eine 


2) Ach. f. Hyg. 12, 359. — *) Bull. therap. d. Arch. de Pharm. 1888, 
p. 453. — ?) Yahredber. üb. die Fortſchr. d. Pharmafognofkie 1898, ©. 389. — 
*) Ehem.:Ztg. 1899, S. 35. 
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partielle Fällung der Phenollörper mit heißer Barytlöfung vornimmt. Hierbei 
wird zuerft das Phenol, dann das Orthofrefol und endlich das Parakrefol in 
Form des Baryumſalzes ausgefchieden, während das Salz des Metakreſols in 
Löſung bleibt. ' 

Ein anderes Berfahren der Xrennung der ifomeren Kreſole ift von 
Teberer!) angegeben worben. Daſſelbe bafirt auf der verfchiedenen Löslichkeit 
der Kreforacetfäuren in Benzol, fowie der kreſoxacetſauren Natronfalze in 
Wafler und wird wie folgt ausgeführt: 10 Thle. Rohkreſol werden mit 9 Thln. 
Chloreffigfäure und 33 Thln. Natronlauge (25 procentige) etwa 12 Stunden 
auf 100 bis 120° erwärmt. Die Reactionsmaffe erftarrt nad dem Erkalten 
zu einem diden Kryſtallbrei, aus welchen durch Abpreſſen o⸗kreſoxacetſaures 
Natron, verıumreinigt mit geringen Mengen nicht in Reaction getretener Kre⸗ 
fole, als Lange abgejcieden wird. Durch Ausſchütteln mit Töfungsmitteln 
oder Abtreiben mit Dampf können dieſe aus der Löfung entfernt werben. ‘Der 
ausgepreßte Kryſtallkuchen wird nunmehr mit warmem Waſſer ausgelaugt, 
woburd mefreforacetfaures Natron in Löſung gebracht wird, während das 
prtrejoracetfaure Salz zuruckbleibt und durch Umkryſtalliſiren aus kochendem 
Wafler von ben legten Reften des Metaſalzes befreit wird. 

Die Reactionsmafle kann auch nach der Entfernung der unveränderten 
Krefole mit Salzjäure ober verdünnter Schwefelfäure zerlegt werben. Das 
rohe Kreforacetfäuregemifcd wird dann zunächft mit wenig warmem Benzol 
ausgezogen, wodurch ihm die Metafreforacetfänre entzogen wird. Der Rück⸗ 
ftand wird mit etwa ber vierfachen Menge Benzol verfegt und zum: Kochen 
erhigt; nach dem Filtriren hat man im Yiltrate die Barakreforacetfäure, wäh. 
rend die Orthoverbindung, als in kochendem Benzol ſehr wenig löslich, zurück⸗ 
bleibt. Aus den gereinigten Säuren kann auf belannte Weife der Acetylreft 
abgefpalten werben. 

Eine Trennung der brei Kreſole gelingt auch, wenn auch auf umſtänd⸗ 
lichem Wege, mit Hülfe der fulfonfauren Kaliumfalze auf dem Wege fractio- 
nirter Sättigung und Kryſtalliſation. 

Nach einem nenerlichen Patente der Chemifchen Werke, vormals 
Dr. 9. 398?) haben gewiſſe Phenole die Eigenfchaft, mit Chlorcalctum und 
einer Reihe von anderen anorganifchen und organischen Subftanzen, wie Chlor» 
lithium, Chlorftrontinm, ameifenfaurem Natron, effigfaurem Natron, Kali und 
Dlei, den bernfteinfauren, benzoefauren und falicyljauren Alkalifalzen, benzol⸗ 
Inlfofaurem und ranthogenfaurem Natron moleculare Verbindungen einzugehen, 
die zur Trennung der Phenole dienen fünnen. In diefen Verbindungen liber- 
nchmen die Phenole die Rolle des Kryſtallwaſſers; fie müſſen daher in ent- 
wäflertem Zuſtande bei Abweſenheit von Feuchtigkeit mit den Phenolen zu⸗ 
fammengebracht werden. Die Abſcheidung der reinen Phenole aus diefen Ver⸗ 
bindungen erfolgt durch Löfen in Waller und Abtreiben mit Dampf ober 
Ausäthern. Beifpielsweife werden 100 Thle. Trikrefol mit 75 Thin. ge 


1) D. R.⸗P. Rr. 79514; Wagner’s Yahresber. 1895, ©. 601. — 9) D. R.P. 
Nr. 100418; Ehem.⸗Ztg. 1899, ©. 8. 
36 * 
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ſchmolzenem, eſſigſaurem Natron innig verrieben, die theilweiſe erſtarrte Maſſe 
mit Petroläther gewaſchen, abgeſaugt und ſorgfältig nachgewaſchen. Das 
trockene Salz giebt nach dem Zerſetzen mit Waſſer ein Oel, welches nach der 
Deſtillation ſofort erſtarrt. 


Ausbringen an reinen Producten aus Roh⸗Carbolſäure. 


Folgende Tabelle iſt zufammengeftellt aus Angaben in Muspratt- 
Stohmann’s Chemie, 3. Aufl., 6, 1184: 

















o a * | 1} o 
Ratur art 53 CH: 
des Rohöl, |  AZ| ES | 858 
vs mt |EEE| 22 | 558 
Natronlauge | ES | = 5 2 
Herkunft des Theers behandelt 522332 S* 
und mi 53855 | 25 5° 
Schwefeljäure > | © 
zerjegt wurde | Proc. Proc 












nenn Leichtöl 21,6 
Den Schweröl 44,8 — 44,8 
Sadin - 2. 22 22200. Reichtöl 83,1 13,9 19,2 
Sadjen, Rheinland und Wien . 7? 30,4 6,0 24,4 
Divele. - 2 202er Leichtöl 48,7 29,8 13,9 
Süddeutſchland und Sachſen 41 28 18 


Der beträchtliche Abgang beim Raffiniren von Rohkreoſot (der rohen 
Carbolſäure) erklürt ſich aus dem Gehalte an Brandharzen, neutralen beis 
gemengten Kohlenwaſſerſtoffen (namentlich Naphtalin), über 2030 ſiedenden 
Theerſäuren und Arbeitsverluſt. 

Nach Wurg!) iſt in verſchiedenen Theeren folgende Menge von Phenol 
enthalten (wobei wohl nicht nur wirkliches Phenol, C,H,O, fondern alle „Theer⸗ 
jäuren“ gemeint find): 

Theer von Wigan Sannel Coal . . . .» . 14 Proc. 
»  » GStaffordffireSteinfohe. . . . 9, 
» nn Nemecaftler Stmlohle . . .. 5, 
nn Bohed .». . 2 2 55 
» gewiſſen Torfarten . . . 15 bi8 20 „ 

Nah Häuffermann?) liefern deutfche Theere durchſchnittlich 5 bis 
6 Broc. Phenol. Dies bedeutet wohl auch alle Phenole zufammen; von 
reiner Karbolfäure dürfte man faum jemals mehr als 2 Proc. vom Theer 
befommen. 

Watfon Smith theilt uns folgende Analyjen (nad) Lowe's Methode, 


') Dict. de Chimie II, p. 820. — ?) Ind. der Theerfarbftofe, ©. 17. 
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S. 550) von roher Carbolſäure aus Theer von Mancheſter und Bladburn, 
beide von Wigan⸗Cannelkohle ſtammend, mit: 


| Bladburn Mandefter Manchefter 





Waſſer (Bolumprocent) . oo 2: 220000 12 18 15 
Erfte8 (wegzumerfendes) Del bis 185° fiedend . 11 11 10 
Carbolſäure unter 190° übergehbend . . . . » 48 45 45 

n „ 195 bis 196° übergebend . . 13%, 17%, 1 17% 


Erftarrungspuntt diefer 617/, bis 62%, Proc. . 15°6. 18°. 16° €. 


Nach demjelben bekommt man aus je 1000 Gall. Leichtöl oder Carbolöl 
von Mancheſtertheer etwa 50 Gall. rohe Carbolfäure. 

Nah Jul. Rüttgers) ftellt fih die Ausbente in deſſen Fabriken 
folgendermaßen: 


Kryſtalliſirte Carhotſanre. ...... 0,2 Proc. 
Krefole c. . . ...08 5% 


Süddeutfche Theere liefern nach Stopmann 2) folgendes Ergebniß: 


Kryftallifirte Carbolſäure . . . 0O 33 ®roc. 
Flüffige Carbolfänre, wenig Krefol enthaltend 048 „ 
Krefol (mit wenig Phenol aus Sreofotöl). . 3,20 „ 


Aus Theeren gleicher Herkunft erzielte Köhler?): 
Kryftallifirte Carholſanre GSchmelzpuntt 380) 0,3 Proc. 


Kreſylſäure. . . ..05 „ 
Norbbeutiche Theere ergeben nach Rraemerd): 

Phenol -. - 2 . 0,36 bi8 0,50 Proc. 

Kl > 222222. 060 „ 120 „ 


Diefe Zahlen ändern ſich natürlich mit der Art der Abnahme der Dele bei 
der erften Deftillation des Theers, bezw. auch nad) deren Miengenverhältnifien, 
da das Kreofotöl bei den legteren Angaben nicht berückſichtigt ift. 

Das Ausbringen von Phenolen aus Steintohlentheer ift auch in den all» 
gemeinen Angaben ©. 388, und das aus Hochofen⸗ und Kokstheer 2c. S.106 
erwähnt worden. 


Analyſe der Earbolfäure. 


Carbolſäure kommt im Handel in verfchiedenen Qualitäten vor, als 
rohe Carbolfäure (oft mit einer Bezeichnung ihres Procentgehaltes), als 


1) Chem. Ind. 1879, ©. 282; Wagner’s gehen, 1879, ©. 1001. — 
2) Muspratt⸗ Stohmann, Chemie, 8. Aufl., 6, 1184. — °) Sarboljäure und 
Sarbolfäurepräparate, S. 97. — *) Ueber den Steinkohlentheer, Journ. |. Gasbel. 
1887. 


— 
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kryſtalliſirte Carbolſäure von verſchiedenem Grade der Reinheit und als flüſſige 
Carbolſäure. Letztere enthält meiſt die höheren Homologen: Kreſole (Kreſyl⸗ 
fäure), Phlorol 2c.; aber zuweilen wird für mediciniſche Zwecke „verflüſſigte 
Carbolfäure* (Acidum carbolicum liquefactum) verlauft, welche aus 90 Thin. 
reinem Phenol und 10 Thln. Wafler oder Alkohol befteht. 


Unterfuhung von roher Carbolſäure. 


Die Eigenschaften der rohen Carbolſäure find S. 191 un. ff, erwähnt 
worden. Dan kann ihren Gehalt an Phenolen annähernd beftimmen, wenn 
man fie in einer ‚graduirten Röhre nad) und nad) mit dem doppelten Bolum 
Hprocentiger Natronlauge verfegt und fchüttelt. [Hager!) empfiehlt wein- 
geiftige Kalilauge; nad) Allen ift das bier befchriebene DBerfahren befier.] 
Das Bolum der neutralen Dele kann dann abgelejen werden; fie find immer 
ſchwerer als die wuſſerige Schicht. Es iſt, wie Hager zuerſt vorſchlug, 
zweckmäßig, dann noch ein dem der rohen Carbolſäure gleiches Volumen 
Ligroin zuzuſetzen, wodurch die Abſcheidung der wäſſerigen von der öligen 
Schicht ſchärfer wird; natürlich rechnet mar das Ligroin von den Theerölen 
ab. Bon irgend welcher Genauigkeit kann bei allen ähnlichen Proben 
ihon: darum nicht die Rebe ſein, weil die Natronlauge (befonders etwas 
eoncentrirte) auch: indifferente Dele und Napbtalin auflöſt. Zur Controle 
der Ablefung der Neutralöle kann man wie folgt verfahren. Man fättigt im 
einem eingetheilten Rohre ‚eine abgemejiene Menge der alkaliſchen Flüſſigkeit 
mit Salzfäure und lieft das Bolum der abgefciebenen Phenole ab. Bedurts?) 
nimmt an, daß die Phenofe etwa eben fo viel Wafler auflöfen, als das Waſſer 
Phenole aufnimmt und'zieht fogar fir rohe Carbolſanre dieſe Probe der von 
Koppeſchaar (ſ. u.) gegebenen vor: 

Folgendes Berfahren zur annähernden Analyje von roher Carbolfäure 
rührt von C. Tome her und wird von den englifchen Fabriken ftet® zu deren 
Merthbeftimmung reſp. des Gehaltes an Tryftallifirbarer Carbolſäure benutzt. 
Das ſpecifiſche Gewicht der Säure ſoll zwifchen 1,055 und 1,070 betragen. 
Man deftillirt 1000 Grains (— 200 cem) des Mufters aus einer Netorte 
ohne befonderes Kühlrohr und fängt das Deftillat in graduirten Röhren anf. 
Zuerft kommt Waller, dann ein Del. Wenn von dieſem (abgejehen vom 
Wafler) 100 Grains (20 ccm) übergegangen find, wechfelt man die Vorlage, 
lieft das Bolum des Waſſers ab und notirt, ob da8 Del auf dem Wafler 
Ihwimmt oder umgekehrt. Im erxfteren alle ift e8 Leichtes Theeröl; im 
zweiten (wiünfchbareren) Falle kann man es als eine Mifhung von Waſſer 
und Garbolfäure mit 50 Proc. der Iegteren anfehen. Die nächte Fraction 
des Deftillates fängt man auf, bis ihr Volum 625 Grains (— 125 cem) 
ausmacht; in der Retorte bleiben dann nur noch Kreſol und noch höhere Homo- 
[oge deſſelben. Dieſe 125 ccm, welche bi8 198° übergehen follten, enthalten 
kryſtalliſirbare Carbolſäure und Krefol in verfchiedenen Verhältniſſen. Um 


1) Wagners Jahresber. 1872, S. 676. —29 Arch. d. Pharm. 1886, 24, 572. 
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dies approrimativ feftzuftellen, beſtimmt man den Erftarrungspunft, welcher 
zwijchen. 15,5 und 24° ©. Liegen follte und ftellt nun eine Miſchung von 
reinem Phenol und Krefol in folden Berhältniffen dar, daß fie den gleichen 
Erftarrungspunft beſitzt. Man kann and, gleid) eine Serie Mufterproben an> 
fertigen und mit biefen vergleichen. Der Erſtarrungspunkt iſt Leichter feft- 
zuftellen, wenn man ein Kryſtällchen Carbolſäure hineinwirft; oder man läßt 
das Mufter erſtarren unb beftimmt feinen Schmeßzpunft. Sollte durch ein 
Uebermaß von Krefylfäure das Erftarren ganz verhindert werben, fo muß man 
noch einmal fractioniren, wobei man nur bis 1900 geht. 

Die auf S. 201 erwähnten, von Zunge und Zſchokte gemachten Be 
fimmungen über die Schmelgpuntte der Mifchungen von reinem Phenol und 
reinem Parakreſol find leider hier nicht bivect zur verwenden, da die „Kreſyl⸗ 
ſenre alle drei iſomeren Kreſole enthält. Deshalb kann auch Lowe' 6 Methode 
mir eine ungefähre Annäherung ergeben. 

. Hierher gehören auch die im vorigen Capitel (©. 606 u. ff) erw 
wähnten Methoden von Tidy und Abel zur Beſtimmung der: Theerſauren | tm 
Kreoſotöle. 

Nach freundlicher Mittheilung von Dr. C. Weyl in Mannheim benutzt 
man zur Feſtſtellung des Gehaltes an Phenolen in dlhaltiger, roher Säure, 
wie fie zu Imprägnitungs und Desinfectionszwecken benutzt wird, meiſt eine 
Natronlauge von 30 bis‘ 330 B. (= 1,263 bis -1,297), Stärkere Lauge 
zieht zugleich ſolche Körper aus, deren Natronverbinbung in dem Taugengemifch 
anloslich ift und ſich als ſchwere Schicht zwifchen dem ausgezogenen Dele unb 
der Carbolfäure- Natronlauge ansicheidet. Diefe (nicht näher unterſuchten) 
Körper gehören zu den ſchwerſten Beſtandtheilen des Theeröles. 

Watſon Smith madjt hierüber noch folgende Angaben. Kreſfol hält 
weniger Hydratwaſſer als Phenol zurüd; daher giebt eine beſſere, weitig kreſol⸗ 
baltige, rohe Carbolſäure mehr Wafler ab, als eine ſchlechtere; bei erfterer 
fommen bi8 16 Proc. Wafler vor. 

O. Bad!) beftimmt Waſſer und Phenol in derſelben Probe von reher 
Carbolſäure. 50 ccm derſelben werden in einer Retarte deſtillirt, bis ſich in 
dem Kuhlrohre feſte Kohlenwaſſerſtoffe zu verdichten anfangen. Das Deſtillat 
wird im eine weite Bürette aufgenommen, welche 100 oom in !/, eingetheilt 
hält, und an deren unteres Ende ein Glashahn angeſchmolzen iſt. In dieſe 
hat man vorher etwa 25 ccm gefättigte Kochfalzlöfung gegeben und das Bolum 
genau abgelefen. Wenn die Carbolſäure frei von Waller ift, fo fcheidet ſich 
da8 beftillirte Del ganz Mar von der Salzlöfung; aber wenn es wäſſerig ift, 
fo bifdet das Del mit dem Waſſer umd der Sakzlöfung eine Art Emulfion; 
durch Scütteln trennen fich jedoch beide Schichten Har von einander. Der 
Zuwachs des Bolumens der Salzlöfung giebt indirect die in dem Rohphenol 
enthaltene Waffermenge an. Che man das Phenol beftimmt, entfernt man 
die Salzlöfung durch den Glashahn, füllt die Bitrette bis zum Nullpunkte mit . 
Natronlauge vom fpecif. Gew. 1,26, verkorft fie, fchüttelt gut um und läßt ab- 


ı) Ehem.Ztg. 1882, ©. 989. 
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jegen. Wenn die Bürette ganz rein und namentlich frei von Fett war, fo 
wird ſich da8 Del nad einer halben Stunde vollftändig abgefcjieden haben, 
und fein Stand kann nun abgelefen werben. Der Unterfchied von dem früher 
abgelejenen Bolum giebt fofort den Betrag von Phenolen an. 

ZToth!) fchüttelt 20 ccm rohe Carbolſäure mit 20 ccm Kalilauge vom 
jpecif. Gew. 1,25 bis 1,30, läßt eine halbe Stunde ftehen und, verdlinnt mit 
Wafler auf 250ccm, worauf bie theerigen Beftandtheile der rohen Säure 
fi) abſcheiden und durch Filtration entfernt werden. Der Rüdftand wird mit 
lauwarmem Wafjer gewafchen, bis die altalifche Reaction aufgehört hat; das 
Filtrat und alle Wafchwäfler werden gefammelt 'und auf drei Liter verdünnt. 
Bon diejer Löfung werden 50 ccm herausgenommen und hierzu 150 ccm von 
Koppeihaar’s Bromlöfung (f. u.) und 5ocm concentrirte Salzſäure geſetzt. 
Die Mifhung wird 20 Minuten lang hin und wieder aufgefchlittelt, 10 ccm 
Jodkaliumlöſung zugefegt und nach höchftens fünf Minuten langem Stehen 
Stärfelöfung zugefegt und das freie Jod, wie unten zu befchreiben, mit Natrium 
thiofulfat titrirt. 

Diefe Methode kann indeffen nur ein unzulängliches Refultat ergeben, 
weil die rohen Karboljäuren des Handels nur wenig wirkliches Phenol, aber 
viel Krejole enthalten, worauf bereit8 Kleinert?) aufmerffam gemacht hat, 
und die legteren viel weniger Brom binden, als das Phenol ſelbſt. Beim 
Umrechnen der gefundenen Bromzahl anf Phenole muß daher der Gehalt 
an letterem viel zu niedrig gefunden werden. Bon biefen Geſichtspunkten 
ausgehend, mobificiren Stodmeier und Thurnauer?) die Toth' ſche 
Methode, welche felbft eine für die rohen Carbolfäuren umgearbeitete Modi⸗ 
fication der Methode von Koppeſchaar ift, dahin, daß das läftige Aus- 
waſchen der öligen Ruckſtände überflüſſig wird und fi) die Beſtimmung 
bequem in einer halben Stunde ausführen läßt. Sie Löfen bei roher 60 pro- 
centiger Carboljäure 1,5 bis 2,0 g, bei 100 procentiger 1,0 g in einem Kleinen 
Kölbchen im dreifachen Volum 30 procentiger Kalilauge durch fünf bis zehn 
Minuten langes Schütteln, verdiinnen hierauf auf ein Liter, wodurch fich die 
Kohlenwaſſerſtoffe ſehr gut in feiter oder flüſſiger Form am Boden oder der 
Oberfläche ausſcheiden. Bon der wäſſerigen Tlüffigkeit werden dann etwas 
über 100ccm filtrirt und je 50Occm des waflerhellen Filtrates im Stöpfel- 
gläschen mit 100 com Bromlöfung (2,517 g Natriumbromat und 9 bi8 10g 
Natriumbromid im Liter) und 5 com rauchender Salzſäure verfeßt; nach zehn 
Minuten langem Stehen werden dann 15 cem 12,5 procentige Jodkalium⸗ 
löfung hinzugefügt und mit einer Löſung von Natriumthiofulfat (12 bis 13g 
im Liter) titrir. Am Schluffe der Titration empfiehlt es fih, neben ber 
Stärkelöfung einige Tropfen reines Chloroform zuzugeben, weil fonft die fi) 
ansfcheidenden Tribromphenole ſich zufammenballen, und leicht etwas Jod ein« 
Ichließen. Die Gegenwart der Anilin» und Pyridinbaſen hat auf die Kefultate 
dieſer Methode nur wenig Einfluß. 


!) Zeitſchr. |. analyt. Chem. 25, 160. — *) Ibid. 1884, ©. 1; Chem.⸗Zig. 
1884, ©. 91. — ?) Chem.⸗Ztg. 1898, ©. 119 u. 131. 
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Um über die Natur des Phenols ficheren Aufſchluß zu erhalten, extrahiren 
Stodmeier und Thurnauer daſſelbe durch anhaltendes Schütteln mit Kali⸗ 
fauge, entziehen ber altalifchen Löſung durch Aether alle Kohlenwaſſerſtoffe, 
fällen die Phenole aus der alkalifchen Flüffigkeit mit verdünnter Schwefelfäure 
und treiben diejelben aus der ſauren Löſung durch directen ‘Dampf voll» 
ftändig ab. Das Deftillat itberfättigen fie mit Kochjalz und ziehen bie Phenole 
durch Schütteln mit Uether aus. Nach dem Verjagen bes Aethers hat man 
die reinen Phenole, welche jett ber fractionirten Deftillation unterworfen 
werden. Man macht dabei folgende Fractionen: 


Il. . 2 .2...198 big 202° 
I. 2 .2..2...202 „ 2400 
IL . . . .. über 2400 


und beftimmt jebe bromtitrimetriih. reaction I. ift nahezu reines Kreſol⸗ 
gemiſch, Sraction II. ein Gemisch von Kreſolen mit höheren Homologen und Frac⸗ 
tion TII. befteht aus höheren Homologen. Enthält das Gemifch noch Carbolſäure, 
fo wird man natürlich noch eime weitere Yraction erhalten. Da nun 100g 
Phenol 510,63, 100g Kreſol 444,44 g Brom beanfpruchen, jo findet man 
den wahren Gehalt an „Carboldlen“, wenn man die durch Titration erhaltenen 


Brommerthe für die Krefolfraction (I.) mit dem Factor nn ‚die dr I. 





0,63 


und III. Fraction mit dem Yactor 1 





multiplicirt, worin 2 die gefun« 


dene auf 100g Phenol berechnete Bromzahl bedeutet. Vergl. jeboch auch die 
Angaben von Dit und Cedivoda, ©. 564 ff. 

Fünf Proben roher Carbolſäure des Handels ergaben nad) den verfchie- 
denen Methoden folgende Refultate : 





Procentgehalt | Befund nad der | Befund nach der Befund nad) 
Rr. Ina Angabe de | Methode der Methode von 


Stodmeyer’s und 





Thurnauer’s 
Lieferanten Pharmakopoe Toth Deftillationgmethode 
1 | 60 65 Broc. 42,31 Proc. 48,61 Proc. 
2 100 100 „ 7494 „ 86,09 „ 
3 60 BB o „ 42.09 „ 50,05 „ 
4 60 6, 2A, | Bd „ 
5 60 55 o „ 2348 „ 8846 „ 





Baubel!) macht darauf aufmerkſam, daß das p⸗Kreſol nad) feinen 
Unterfuchungen nicht drei, fondern nur zwei Atome Brom aufnehme und daher 
die auf dieſem Wege erhaltenen Refultate unrichtig feien; aber Stodmeier 
und Thurnauer?) behaupten, daß diefe Beobachtung die Nichtigkeit ihrer 


1) Journ. f. pratt. Chem. [2], 48, 74. — *) Chem.⸗Ztg. 1898, ©. 414. 
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Reſultate nicht beeinfluſſe und höchſtens beweiſe, daß die von ihnen unterſuchte 
rohe Carbolſäure kein, oder nur Spuren von p⸗Kreſol enthalten habe. Aber 
auch Ditz und Cedivoda (ſ. ©. 564) erklären das Verfahren der Genannten 
als im Principe unrichtig. 

Den Procentgehalt von Waſſer im Phenol kann man nad) Vul⸗ 
pius!) annähernd durch Zuſatz von Olivenöl beſtimmen. Waſſerfreie ober 
ſehr wenig Waſſer enthaltende Carbolfäure läßt fi) mit ihrem vielfachen 
Bolum davon miſchen, ohne trüb zu werben. Je mehr Wafler fie enthält, defto 
weniger Del nimmt fie ohne Trübung auf. 4 Bol. rohe Carbolſdure, welche 
nicht über 10 Proc. Waſſer enthält, geben eine Hare Mifhung, wenn fie mit 
4 Thin. Olivenöl gut aufgefchüttelt werden; ein fünfte Bolum Del verurfacht 
ftarke Trübung. Einfacher und zuverläffiger ift jedenfalld die Deftillation. 

CaftHelaz?) giebt folgende Notizen über die Unterfuchung von roher 
und unreiner (flüſſiger) Carbolfäure: 

„Rohe Carbolſäure“ ift eine ſchwarzbraune ober ſchwarze Flüffigkeit, 
welche Phenole, Kreſol, verfeifbare Dele, nicht verfeifbare Dele, Naphtalin, 
Waſſer und Schwefelammouium enthält. ‘Der Procentgehalt an kryſtalliſir⸗ 
barem Phenol wird nad) Lowe's Methode (S. 680) beftinunt; „rohe 60 pro- 
centige Sarbolfänre“ bedeutet eine Säure, in ber Lowe's Methode 60 Proc. 
wirkliches Phenol anzeigt. (Dies gilt aber wohl faum für Handelswaare im 
Allgemeinen, fondern nur fpeciell fur folche, welche auf kryſtalliſirte Carbol- 
fäure verarbeitet werden fol!) — „Hlüffige Carbolſäure“ (nicht zu verwechſeln 
mit verfliffigter reiner Säure) von 100—95—50 Proc: bedentet einen Artikel, 
welcher den genannten Procentgehalt an Krefol enthält, denn diefe Säuren ent- 
halten nur Spuren von kryſtalliſirbarem Phenol. Sie haben einen mehr oder 
minder unangenehmen Geruch, herrührend von Schwefelmaflerftoff, Schwefel 
ammonium ober organifchen Bafen. Dieſe Schwefelverbindungen entdeckt man 
leicht durch Scütteln mit Waffer und Zuſatz von bafifchem Bleiacetat, welches 
einen mehr oder weniger reichlichen Niederfchlag von Schwefelblei hervorbringen 
wird. Die Schwefelverbindungen können durch Scütteln mit einer Löſung 
von Natriumbifulfit entfernt werden, welches dabei in Thioſulfat libergeht 
(Caſthelaz's Patent, 1881). Die Tiefe der Farbe des rohen Phenols hängt 
von ber Art des Wafchens der rohen Karbolfäure vor dem Umbeftilliren ab. 
Ye mehr Bafen darin ‚geblieben find, defto dunkler wird die Säure mit der 
Zeit. — Die flüffigen Carbolfänren von 95 und 90 Proc. enthalten 5 oder 
10 Proc. Waffer; „BO procentige flüffige Carbolfäure“ ift ein Kunftprobuct, 
welches nur in Zeiten der Noth auf dem Markte ericheint. Es follte 50 Proc. 
Kreiylfäure und verfeifbare Dele, 40 Proc. ſchwere und Leichte, nicht verfeifbare 
Dele und 10 Proc. Waſſer enthalten; aber es find in legter Zeit aus englifchen 
und deutfchen Fabriken Producte in den Handel gekommen, welche nicht einmal 
30 Proc. verfeifbare Dele enthalten. 

Statt der gewöhnlichen Probe mit Natronlauge empfiehlt Caſthelaz 
folgende Proben: 


1) Wagner⸗Fiſcher's Yahresb. 1884, S. 494, — 9) Bull. Soc. Chim. 42, 575. 
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1) Man fchlittele 50 com der flüffigen Carbolſäure mit 50 eem Wafler. 
Das Bolum der Carbolſäure follte faft gleich bleiben; wenn nicht, fo enthält 
fie Alkohol, Glycerin, carbolfaures Natron ıc. 

2) Man jchüttele 50 com der flüffigen Carbolfänre mit 50 com Schwefel⸗ 
fäure, verbiännt mit 50 Proc. Waſſer. Eine etwa eintretende Heine Bolum- 
verringerung der Carbolſdure entfpricht ihrem Waffergehalte. Wenn die Volum⸗ 
verringerung bedeutend ift, fo iſt wahrfcheinfich carbolfaures Natron vorhanden 
und die unlösliche obere Schicht zeigt die Menge der Kreſylſäure und anderer 
verfeifbarer Producte an. 

3) Man miſcht 100 ccm flütffige Carbolfänre mit 100 ccm Natronlauge 
von 1,38, und verdiinnt mit Waſſer auf 1 Liter. Hierdurch werden die un- 
verfeifbaren Producte abgejchieden; das Napktalin ſchwimmt im feften Zuftande 
obenauf und kann gefammelt und gewogen werben. 

4) 100 com werden im einer tubulirten Retorte beftillirt, wobei das 
Thermometer bi8 1cm vom Boden reiht. Man notirt 1) das vom Krefol 
berüberlommende Wafler, 2) das ölige, zwifchen. 182 und 190° beftillivende, 
weientlich aus Phenol beftehende Product, 3) den Procentgehalt, ber zwifchen 
290 und 205° übergeht, —= Krefol, 4) das in der Retorte Zurückbleibende. 
Die Probe der Dentihen Pharmatlopoe auf „IOprocentige rohe 
GCarbolfäure“ ift wie folgt: Man fchüttele 9 Bol Natronlauge von 1,079 bis 
1,08 fehr gründlich mit 1 Bol. der rohen Garbolfänre und laſſe volllommen 
abfegen; der unlösliche Theil, welcher obenauf ſchwimmt und flüffig oder halb» 
flüffig ift, jollte nicht 10 Vol.Proc. überſteigen. ‘Das Phenol wird aus ber 
alkalifchen Löſung durch Zuſatz von Salzfäure wieder ausgeſchieden, und follte 
bei einer guten, nicht zu viel Krefol enthaltenden Waare in höchſtens 30 Thin. 
Waſſer loslich fein. 

Hager probirt Rohphenol von nicht unter 85 Proc., indem er 10 com 
mit 20 ccm Glycerin jchüttelt, vorfichtig erwärmt, wieder fchüttelt und ſechs 
bis zehn Stunden abfegen läßt. Die ımtere, hellere Schicht ift eine Löſung 
ber Phenole in Glycerin; die obere, dunklere beiteht aus den Berunreinis 
gungen. 

Einen Gehalt von Naphtalin in roher Carbolſäure beftimmt I. Muter!) 
durch Schütteln von 50 com ber Probe mit 200 ccm 10 procentiger Natron» 
lauge, wobei bad Naphtalin ungeldit bleibt. Es wird abfiltrirt, mit Waſſer 
gewaſchen, abgepreßt und gemogen. Das Berfahren Liefert natlirlich nur für 
den Ausnahmefall zuverläffige Refultate, daß außer dem Napbtalin feine 
Theeröle, welche einen Theil defielben gelöft halten würden, zugegen find. 

F. Seiler?) erhitzt zur Werthbeftimmung der rohen Carbolfäure 100 g 
der Probe mit 100g Kallmil 1:5 unter Umrühren eine Stunde lang auf 
dem Waflerbade, fügt dann 100 com Waffer zu und filtrirt nad) dem Erkalten. 
„Sogenannte”“ 40» bis 6Oprocentige Waare des Handel® ergab ihm fo nur 
3 bi8 5 Proc. Phenole. Es braucht nicht befonbers erwähnt zu werden, daß 


1) Chem. Centralbl. 1890 a, ©..840. — 9 Schweizer Wochenſchr. fj. Pharm. 
1892, S. 366. 
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dieſe Methode abſolut werthlos ift und nur ganz falfche Refultate ergeben kann, 
wie auh Klifch!) und Roos?) betätigen. 

Nach P. Lohmann?) werden 50 com der Probe im Mifcheylinder mit 
50 cem Natronlauge von 1,066 bis 1,170 fpecif. Gew. andauernd gejchüttelt 
und 15 Minuten abftgen gelaffen. Darauf verdiinnt man mit ungefähr 500 ccm 
Waſſer, und entfernt nad) halbftündigem Stehen die ausgeſchiedenen Dele durch 
Heine Mengen von Petrolenmäther. Die Benzinangzlige werden in eimer 
tarirten Schale verdunften gelafien und fo annähernd ficher die nicht verfeife 
baren Beftandtheile beftimmt. Durch eine Deftillation der urjprünglichen 
Probe beftimmt man deren Waflergehalt; die ‘Differenz beider Reſultate von 
der angewandten Subftanz ergiebt den Gehalt an Phenolen. 

G. SchaherL*) verwirft die handelsübliche Ertractionsmethode und vers 
fährt folgendermaßen. Bon roher Earbolfäure, die ſich nur zum geringften 
Theile in Natronlauge löft, werden 100 com, von befieren Sorten, welde 
minbeftens die Hälfte des Volumens an Natronlauge abgeben, nur 50 ccm in 
einem Scheibetrichter zweimal mit je 100 ccm Natronlauge, ſpecif. Gew. 1,1, 
und dann noc zwei» bis dreimal mit je 50 ccm burchgejchüttelt, wobei die 
zuletzt erhaltene, alkaliſche Flüffigkeit auf Zuſatz von Salzſäure feine Deltröpfs 
hen mehr ausfcheiden darf. Die in einem iterfolben vereinigten Auszüge, 
welche alles Phenol, geringe Mengen von Brandharzen und Kohlenwaflerftoffen 
gelöft enthalten, werden mit dem gleichen Bolum Wafler verdünnt der Deitilla- 
tion unterworfen. Lebtere wird unterbrochen, fobald das SDeftillat frei von 
Deltropfen und völlig Har iſt. Die Koblenwaflerftoffe find nun entfernt und 
man läßt den Kolbeninhalt erfalten, worauf man nıit Salzfäure anfäuert und 
unter Anwendung eines genügend großen Kiebig’fchen Kühler8 von Neuem 
beftillirt. Die Phenole condenfiren ſich mit den Waflerdämpfen in der Vor⸗ 
lage, und fobald etwa 200 com überbeftillirt find, unterbricht man die Deftilla- 
tion, zieht die Phenole vom darüber ftehenden Waller in einen grabuirten 
Colinder ab und giebt das decantirte, phenolhaltige Waller wieder in den 
Apparat zurlid. Darauf wird die Deftillation in berfelben Weiſe fortgefebt, 
und dies wird fo oft wiederholt, bis ſich im Deftillate feine Deltropfen mehr 
zeigen. Das lebte Deftillat, welches etwa 60 bis 70 com beträgt, wird im 
Meßcylinder mit Kochſalz verfegt, etwa ausgejchiedenes Phenol abgelefen und 
zu oben gefundenen Hinzugezählt. (Um ein ganz genaues Refultat zu erzielen, 
wäre wohl noch die Beſtimmung des Waflergehaltes des jo abgefchiedenen 
Phenolgemiſches erforderlih. Anm. der Verf.) 

Bon bejonderer Wichtigkeit fir den Yabrilanten einer Carbolſäure ift die 
Beftimmung des Ausbringens an Iryftallifirter Waare aus einem rohen 
Phenolgemiih. Hierfür ift auch im beutfchen Handel die von Lowe (vergl. 
©. 550) gegebene Methode maßgebend. Nach Hager?) joll man die Menge 
der in einer Rohcarbolſäure enthaltenen Erpftallifirbaren Säure annähernd 
berechnen können, wern man von dem nad) feiner Methode erhaltenen Refultate 


1) Bharm. Big. 1892, ©. 650. — *) Ibid. ©. 666. — *) Ibid. ©. 679. — 


*) Zeitſchr. des öſterr. Apoth.- Ver. 1892, S. 794; Chem.⸗Ztig. 1892, ©. 365. — 
5) Pharm, Eentralbl. 1872, Nr. 3. 
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ein Sechftel der Volumprocentzahl abzieht; es ift ohne Weiteres einleuchtend, 
daß ein derartiges Berfahren abfolut unzuläffig ift und zu fchweren Täufchungen, 
z. B. beim Vorliegen bereits erſchöpfter Krefole, führen muß. 

In einer engliichen Fabrik fol 1) folgendes Verfahren im Gebrauche fein: 
0,5 Liter der Rohcarbolfäure werden aus einer Retorte beftillirt, und, nad)dem 
alles Waſſer übergegangen ift, in trodenen Fläſchchen von je 25 ccm Inhalt 
anfgefangen. Die Fläſchchen werben gut verkorkt und abgefühlt. Aus der 
Anzahl der zum Kryſtalliſiren gebrachten Fläfchchen ergiebt ſich der Gehalt an 
kryſtalliſirbarer Carbolfäure. 

Nah C. E. Smith?) eignet fi auch die Bromtitrationsmethode (ſ. u.) 
zur annähernden Beſtimmung bes Mifchungsverhältnifjes zwiſchen Phenol und 
Krefolen im roher Sarbolfäure, wenn man folgendermaßen verfährt: 18 ber 
Probe giebt man im eine nahezu mit Waſſer geflillte Flaſche von 100 ccm 
Inhalt, ſchüttelt einige Minuten kräftig durch, füllt bis zur Marke auf und 
mifht. Zu 2ccm der, wenn nöthig filtrirten, Löſung giebt man in einer 
100 cem-Flaſche 10 com Wajler, 12 com n/10-Bromlöfung und 2 ccm Salz 
fäure, fchließt fofort mittelft Glasſtopfens und ſchüttelt gelegentlich während 
einer halben Stunde. Sodann fügt man 2ccm eingeftellte Jodkaliumlöſung 
hinzu, ſchließt ſchnell wieder, ſchüttelt kräftig und titrirt hierauf mit n/10-Thio= 
fulfatlöfung auf farblos. Enthielt die Probe reichlich Krefole, jo wird die 
Löfung nad) kurzem Stehen wieder gelb; man fchüttelt daher nad) jedem neuen 
Zufage von Thioſulfat und giebt fo lange davon zu, biß die Löſung auch nad) 
längerem Schütteln farblos bleibt. Die erforderliche Anzahl Cubikcentimeter 
giebt, von 12 fuhtrahirt, die Anzahl n/10-Bromlöfung, welche von 0,02 der 
Probe verbraucht wird. Zur Berechnung des Refultates dient folgende Heine 
Zabelle, die das Bolum der n/10-Bromlöfung angiebt, welche 0,02 g ber 
Probe mit 85 Proc. Phenol und Krefole in verfchiedenen Verhältniſſen mit 
15 Proc. Theerölen erfordern: 


hauptfächlich Phenol . . . -» » . 11,00 ccm 
3/;,Bhenol, I Krefole. . . » .» . 10,65 „ 
1/, Phenol, Yasrelle. -. . » . . 1030 „ 
1/,Bhenol, Yu Kreſole. 2.995 „ 
hauptjächlich Krefole - - . » » » 9,60 „ 


Bei der Titration hat man das Ausſehen des Bromniederfchlages zu 
beobachten. Zribromphenol fcheibet ſich als jehr volumindfer Niederfchlag aus, 
der die Flüffigkeit völlig Mar läßt, während die Tibromfrefole zum Theil fus- 
pendirt bleiben, woburd die Flüſſigkeit ein milchiges Ausjehen erhält, und zum 
Theil ſich in Form Heiner braungelber Kügelchen ausfcheiden, die nur wenig 
Raum einnehmen. Dan kann ed aus dem Aeußeren bes Niederfchlages leicht 
erkennen, ob bie Probe vorwiegend Phenol oder Krefole enthält, und, wenn 
man Controlverfuhe mit Mifchungen befannter Mengen Phenol und Krefol 


!ı) Ehem.-Zig. 1884, ©. 1338; Wagner’8 Jahresber. 1884, ©. 465. — *) Am. 
Journ. Pharm. 1898, p. 869; Chem.-3ig. 1898, ©. 230. 
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anftellt, annähernd das relative Mifhungsverhäftnig im der zu prüfenden, rohen 
Sarbolfäure beftimmen. 

Zeigt beifpielsweife das Ansfehen des Niederfchlages an, daß Phenol und 
Krefole zu annähernd gleichen Theilen vorhanden find, und wurden 10,7 ccm 


Bromlöfung verbraucht, fo enthielt die Probe 10,7_x_85 — 88 ®Broc. 


10,3 
Phenol und Krefole. 

©. B. Schryver!) macht gegenüber ben üblichen Methoden der Be- 
ftimmung ber Bhenole in Handelsproducten in Form von Brom⸗ oder 
Jodderivaten den Einwurf, daß diefelben bei Gegenwart .von Körpern, welche 
Halogen abforbiren (wie Kohlenwaflerftoffe), ungenau find und zu erheblidyen 
Differenzen führen können. Er giebt eine neue Methode an, welche auf der 
Entwidelmg von Ammoniat aus Natrinmamid durd) Hybrorylverbindungen 
beruht: ' 

ß NaNH, + GH,OH NaoO. C&HA, + NH,. 

Etwa 1g fein pulveriſirtes Natriumamid wird einige Male mit thiophen⸗ 
freiem Benzol gewafchen und darauf mit 50 bis 60 ccm thiophenfreiem Benzol 
in eine weithalfige Flaſche gebracht, die. mit einem aufrecht ftehenben Kühler, 
einem Scheibetrichter und einem Afpirator in Verbindung ſteht. Man erhitt 
auf dem Waflerbade zum Kochen und faugt da8 dem Amid anhaftende Ammo⸗ 
niat ab. Dann läßt man durd) den Scheidetrichter die Probe des Materiales, 
in etwa 6 Thln. thiophenfreiem Benzol gelöft und mit geſchmolzenem Natriums 
acetat vollkommen getrodnet, zufließen, nachdem man zwifchen Apparat und 
Alpirator eine Vorlage mit 20 com Normalfchwefeljäure eingejchaltet hat. 
Dean kocht unter fortwährendem Durchſaugen der Luft und wieberholtem Nach⸗ 
ſpülen des Scheibetrichters mit Benzol, bis alles Ammoniak entbunden ift, 
wozu etwa 11/, Stunden erforberlich find. Bedingung tft, daß der Apparat 
abfolut troden ift. Die verbrauchte Schwefelfäure wird titrimetrifch beftimmt; 
die Refultate des Verfahrens find auf + 2 Proc. genau. 

Bei Gemengen von Phenol und Krefol kann man aus der gefundenen 
„Hydroxylzahl“ das ungefähre Verhältniß, allerdings nur auf etwa 10 Proc. 
genau, berechnen. Zur Beftimmung bes Wafjergehaltes der Bhenole 
trocknet man biefelben in benzolifcher Löfung mit entwäflertem Acetat und 
beſtimmt das Phenol in der angegebenen Weife. Die Differenz ergiebt den 
Waflergehalt derjelben. 

In England. wird in nenefter Zeit die rohe Carboljäure zumeilen durch 
Zuſatz ber phenolartigen Subftanzen aus dem Hohofentheer verfälicht Dieſe 
Körper ftehen in chemifcher Beziehung den Steinfohlentheer » Bhenolen weit 
weniger nahe, al8 den complicirteren Phenolen des Holz» und Braunfohlen- 
theers. Vielleicht ift ihre antifeptiiche Eigenſchaft ebenfo gut entwidelt, ale 
die der Steintohlentheer-Phenole, aber keinesfalls ift es erlaubt, fie diefen ohne 
Benachrichtigung des Käufers zuzufegen. 





1) Journ. Chem. Soc. 18, 553; Zeilfhr. f. angem. Chemie 1899, ©. 816; 
Chem. Centralbl. 1899, S. 360. 
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Analyfe und Beftimmung der reinen Carbolfänre und Krefole. 


Die Eigenfchaften des chemiſch reinen Phenols find S. 191 u. ff. beichrieben 
worden. Gewöhnliche technifch „reine“ Karbolfäure kann Spuren von Mineral⸗ 
fubftanzen, wie Natrium⸗, Calcium⸗, Kupfer, Bleiverbindungen, aber immer 
nur in änferft geringen Mengen enthalten. Defter find Heine Mengen von 
Subftanzen in höher fiedenden Phenolen, welche die Entwidelung einer rothen 
oder gelblich-braunen Farbe verurfachen, nur im Wafler vorhanden. Kryftalli- 
firte® Phenol kann nämlich bis 5 Proc, Waſſer enthalten; erft wenn e8 7 Proc. 
Waſſer und darüber enthält, bleibt Carbolfäure bei gewöhnlicher Temperatur 
flüffig. . Ein Woflergehalt erniedrigt den Schmelzpunft des Phenols; er ver⸗ 
mehrt auch feine Löslichkeit in Wafler (vieleicht laſſen fich die von allen anderen 
Beobachtern abweichenden Angaben Allen's über die Löslichkeit des Phenols, 
©.194, auf diefem Wege erflären). Man kann fchon 1.PBroc. Wafler erlernen, 
wenn man das Phenol mit dem gleichen Bolum Chloroform oder Aether ſchüt⸗ 
telt, wodurch fich in dieſem Talle eine milchige Tlüffigfeit bildet. Die Menge 
des Waflers läßt ſich annähernd abjchägen durch die Bolumvermehrung einer 
concentrirten Kochſalz⸗ oder Chlorcalctumlöfung (S. 551). Eine genaue quan⸗ 
titative Beftimmung des Waſſers kann man vornehmen, indem man das Phenol 
mit dem flnffachen Gewichte fein .gefchlämmten Bleioryds chüttelt und bei 
70 bi8 80° bis zur Gewichtsconſtanz trocknet, oder nach der Methode von 
Schryver, ©. 558. 

Die hoher ſiedenden Phenole erniedrigen den Schmelzpunkt der Carbol⸗ 
ſäure bedeutend. Dies. wird ſehr klar durch die Verſuche von Runge und 
Zſchokke (S. 201) erwieſen, wonach eine ſolche Schmelzpunktserniedrigung ein⸗ 
tritt, felbft wenn das ‚zweite Phenol Parakreſol iſt, welches erſt bei 82,60 
ſchmilzt. Uber da techniſche Sarbolfäure nod) größere Mengen von Metafrefol 
enthält, welches bis weit unterhalb der gewöhnlichen Temperatur flüfjig ift, jo 
muß die Schmelzpunktserniedrigung noch weit bedeutender als bei jenen Ver⸗ 
ſuchen fein. Die röthliche ober bräunliche Flüſſigkeit, in der nicht abfolut 
reines Phenol aufbewahrt wird, enthält meist diefe höheren Phenole. Wenn 
man von diefer freien Carbolſäure, felbft bei einem Gehalte von mehreren Pro⸗ 
cent Wafler, einige Zeit in einer offenen Schale erhigt und über concentrirter 
Scmwefelfäure in einem Erficcator erkalten läßt, fo erftarrt fie zu einer weißen 
kryſtalliniſchen Maſſe von etwa 40° Schmelzpunkt, wenn fie aber ein wenig 
Kreſol enthält, fo ift der Rückſtand braun und hat einen viel niedrigeren Schmelz⸗ 
punkt, ift fogar zuweilen flüſſig. Es find vermuthlich gerade diefe Subftanzen, 
welche durch einen Drybationsproceß die Röthung des Phenols heroorbringen 
(S. 540 u. ff.). Sie werden aud) angezeigt, wenn man Phenol mit feinen: drei« 
fachen Bolum reiner, concentrirter Schwefelfäure ſchuttelt, der fie eine gelbe, 
braune oder rothe Farbe mittheilen; auch dadurch, daß fid) mit Glycerin eine 
trübe Miſchung bildet, und daß mit Brom ein Product entfteht, welches ſich von 
reinem Tribromphenol dadurch unterfcheibet, daß es nicht rein Fryftallinifch ift, daß 
e8 gefärbt ift und unter 900 ſchmilzt. Man vergleiche auch Allen's Tabelle 
über die Berjchiedenheit des Verhaltens von Carbol⸗ und Krefylfäure, S. 199. 
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Kryftallifirte Sarbolfäure follte keinesfalls Schwefelverbindungen enthalten, 


welche ihr einen efelhaften Gerud) mitteilen und die man durch bafifches Blei⸗ 


acetat (S. 554), oder durch Kochen einer altaliichen Löſung mit Bleihydroxyd 
entdecken kann. 

Verfluüſſigte reine Carbolſaure, d. h. reines Phenol, welches durch 
Zuſatz von 10 Proc. Waſſer, Alkohol oder Glycerin abſichtlich flüffig gemacht 
worden ift, läßt fich von jener „flüffigen Carboljäure*, welche wefentlich aus 
Kreſolen befteht (S. 544 u. ff.), unterfcheiden durch ihren Siebepunft, welcher bei 


oder unter 100° anfängt und fchnell auf 182 bis 185° anfteigt, während das 


zulegt genannte Product bei 185 bis 210° fiedet; dann durch ihre Löoslichkeit 
in Waſſer (die verflitffigte reine Säure braucht höchſtens 18 Thle. Waſſer 
zu völliger Löfung, während Kreſylſäure jelbft von 50 Thln. Waſſer nicht voll- 
kommen aufgelöft wird) ; durch die verfchiedenen Eigenfchaften der Bromnieder- 
ihläge und alle die anderen ©. 194 und.199 angeführten Unterſcheidungs⸗ 
reactionen. 

Ihr Procentgehalt an reinem Phenol wird durch eine der unten zu be⸗ 
ſchreibenden Methoden beſtimmt. 

Schlickum) gründet eine Methode dafür auf die Volumvermehrung, 
welche das Schütteln mit dem gleichen Waflervolum auf verflitffigte Carbolfäure 
bervorbringt. Diefe Methode ift genau, verlangt aber fehr genaue Meſſung, 
da ein Unterjchied von 1 ccm fchon 8 bis 10 Proc. Waſſer entfpricht. 

Bulpius fchlug eine ähnliche Methode vor, welche von Salzer 2) weiter 
audgebildet worden if. Er macht auch. darauf aufmerkfam, daß waflerfreies 
Phenol eine Hare Mifchung mit Schwefeltohlenftoff giebt, mäfleriges Phenol 
aber eine milchige Tlüffigkeit, welche um jo mehr Säure zur Anfllärung er: 
fordert, je mehr Wafler das Phenol enthält (S. 554). 

Neuerdings hat Salzer?) ein anderes Verfahren zur Prüfung der ver- 
flüffigten Carbolfäure angegeben. Nach diefem dürfen 10com von 2,3 ccm 
Waſſers nicht bleibend getrübt werben, follen nad) weiteren Zuſatz weniger 
Tropfen eine trübe Mifchung geben, welche dann mit nicht weniger ald 135 ccm 
und mit nicht mehr als 140 ccm Wafler eine Hare LXöfung liefern muß. 

Kleine Mengen von Krefol werden durch diefe Methoden nicht angezeigt; 
vergl. Bedurts (Arch. Pharm. [3] 24, 580). 


Die genaue quantitative Beftimmung des Phenols geſchieht ftets 
dur) Zuſatz von Brom als Tribromphenol, eine von Landolt 1871 entdedte 
Reaction. 

Tribromphenol. Es erſcheint in weißen, fternförmig gruppirten 
Nädelchen von eigenthitmlichem Geruche, ſchmelzend bei 95°, unlöslich in Wafler, 
Säuren und etwas verbünnten Alkohol, löslich in Altalien, Aether und abfo- 
Intem Altohol. Man braucht daher das Phenol oder deſſen Löſung in Waller 
oder wäſſerigem Alkohol nur anzufäuern und mit Bromwaſſer zu verfegen, bie 


1) Bharm. Big. 1884, ©. 74. — *) Ibid. 1886, Ar. 1. — °) Pharm. 
Centralh. 1891, ©. 153; Wagners Jahresber. 1891, ©. 5983. 
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die Flüſſigkeit eine bleibende gelbe Yarbe angenommen hat. Es ift am beften, 
wenn man erwärmt, bi8 der Niederjclag zu einem Dele fchmilzt und dann 
wieder abfühlen läßt; dann erftarrt das Product zu einem Kuchen, welchen man 
leichter abwafchen, trodnen und wiegen Tann. Wenn viel Krefol vorhanden 
war (da8 gleichfalls ein unlösliches, aber flüſſiges Tribrombderivat giebt), jo ift 
der Niederfchlag eine Hebrige Maſſe. Man Tann daher Phenol auf diefem 
Wege nicht von Kreſol trennen. 100 Thle. C;,H,Br,(OH) entfprechen 
28,4 Thln. C5H,(OH); die Menge Brom, welche 1,000 Phenol anzeigt, 
witrde 1,106 Kreſol anzeigen. (Bergl. jedoch ©. 553 u. 564.) 

As gewihtsanalytifche Methode ift diefe Reaction nicht genau, denn 
Weinreb!) hat gezeigt, daß der Niederfchlag nicht C;H,Br,O, fondern 
C,H,Br;, OBr ift; aber beim Titriren macht das vierte Bromatom Jod aus 
Sodfalium frei, fo daß Koppefchaar’s bolumetrifche Methode doc) genau ift. 
Bedurts?) beftätigt dies. 

Die gewichtsanalytifche Methode wird auch dadurch erfchwert, daß Tri- 
bromphenol bei 100° ziemlich flüchtig ift. Aber die Bildung diefer Verbindung 
fan zu einer genauen volumetrifchen Beftimmung benutzt werben, welche zuerft 
von Koppeſchaar?) vorgefchlagen worden if. Wir befchreiben hier feine 
Methode, welche noch immer die am meiſten angewendete iſt. Die erforder⸗ 
lichen Fluſſigkeiten find: 


1. eine Löfung von Natriumthiofulfat, welche genau einer 5g Jod im 
Liter enthaltenden Jodlöſung entſpricht; 

2. Stärkelöjung; 

3. Bromwaſſer von folder Concentration, daß 50 ccm nad) der Zer- 
ſetzung mit Jodkalium 18 bi8 20 ccm ber Tpiofulfatlöfung erfordern; 

4. eine Löfung von Jodkalium, welche 125g KJ im Liter enthält. 


Dean löft 4g der zu prüfenden Carbolfäure in Waller und verdiinnt auf 
1 Liter. 25ccm von diefer Töfung pipettirt man in einen mit Glasſtopfen 
verfehenen Halbliterfolben, füllt ihn gejchwind bis zur Marke mit Bromwaffer, 
ſchließt ihn und fchüttelt einige Zeit. Ehe man dad Bromwaſſer -zugiebt, 
pipettirt man 50 ccm beijelben in ein Meines, 5 ccm der Jodkaliumlöſung ent- 
haltendes Becherglas. Nach einer halben Stunde entleert man den Inhalt des 
Halbliterfolbens in ein großes Becherglas, welches ſchon 5 ccm ber Jodkalium⸗ 
löſung enthält und ſpült den Kolben zweimal in daſſelbe Bechergla® aus. Dann 
titrirt man die Flüſſigkeiten ſowohl in dem Heinen wie in dem großen Becher 
glafe, indem man gegen da8 Ende der Operation etwas Stärkelöfung zuſetzt 
und ablieft, wenn die blaue Farbe nad) ein paar Minuten nicht mehr wieder« 
fehrt. — Wir haben aljo 25 ccm ber Phenollöfung angewendet, entjprechend 
O,1g des Phenol; dazu haben wir 475 com Bromwaſſer gejegt, und wir 
haben 50 ccm des legteren mit einer Thiofulfatlöfung von angeführter Stärke 
titrirt. Wenn wir die Zahl der für die 50 ccm Bromwaſſer erforderten Eubif- 


1) Monatöhefte f. Chem. 1885, S. 506. — *) Arch. Pharm. 1886, 24, 561. — 
2) Zeitichr. f. analyt. Chem. 1876, ©. 233. 
Lunge-Köhler, Steintohlentbeer. 36 
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centimeter Thiofulfat mit a, und die für den Ueberſchuß von Brom in ben 
25 ccm der Löfung verbrauchten Eubilcentimeter Thiofulfatlöfung mit b bes 
zeichnen, fo giebt die Formel 


(9,5 a—b) 0,61753 


direct den Procentgehalt an Phenol in der Probe an. 

Koppeſchaar erwähnt aud), dag man ftatt Brommaffer eine Mifchung 
von 5 Mol. Bromnatrium und 1 Mol. Natriumbromat anwenden fünne. 
Man erhält diefe Mifchung, wenn man zur Natronlauge einen Ueberſchuß von 
Brom fett und zur Trodniß eindampft. Das entftehende Salzggemenge wird 
wieder aufgelöft und giebt beim Zufage von Salzſäure fein ganzes Brom im 
freien Zuftande ab: 


5NaBr + NaBrO, + 6HCl = 6NaCl + 6Br + 3,0 . 


Es ift aber nicht nöthig, die urſprüngliche Mifchung zur Trockniß zu 
verdampfen; es genügt, die Löſung des Broms in Aetznatron einige Zeit lang 
zu Tochen. 

Allen!) bat gezeigt, daß eine gefochte Töfung dieſer Art ihren Titer lange 
Zeit behält. Er Hatte ſelbſt friiher ?) vorgefchlagen, dieje Löſung ftatt Brom- 
waffer anzumenden und ihren Titer durch Rechnung zu ermitteln, indem man 
eine Normalnatronlöfung zur Darftellung des Gemijches anwende; aber diefe 
ſehr indirecte Methode führt ein Element der Ungewißheit ein und ift weniger 
fiher ald Koppeſchaar's Originalmethode, die auch von Waller vor- 
gezogen wird 3). 

Es ſcheint am ficherften, da8 Bromwaſſer mit reinem Phenol felbft zu 
titriren. Dies ift von Diacofat) vorgefchlagen worden, und wird auch von 
Allen in feinen jüngften Borfchriften zur Beftimmung des Phenols in Carbol⸗ 
feife angewendet (f. unten). Diacoja läßt die wäſſerige Phenollöfung in 
Bromwaſſer einlaufen und beſtimmt den Endpunft, indem er einen Tropfen 
der Maren Löfung auf Jodkaliumſtärkepapier jegt. ‘Dies war zuerſt von 
Degener) vorgefclagen worden. Ehandelon®) braucht benfelben Indi⸗ 
cator, wendet aber bromirte Natronlauge ftatt Brommafler an. Dieſe directen 
Proben find ganz ungenau, in Yolge der Bildung von Tribromphenolbromid 
(©. 561). 

Bedurts (a. a. D.) empfiehlt Folgendes als die ficherfte Methode. Die 
angewenbeten Löſungen find: 


1. Eine Y/ioo-Normallöfung von Bromlalium — 5,939 g KBr im 
Liter. 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 64. — *) Commercial Organic Ana- 
lyeis, 1879, vol. I, p. 307. — ?) Chem. News 48, 152. ®Die von Wllen anges 
gebenen Zahlen zur Berechnung der Refultate, welche leider auch in Lunge's Bude 
von 1882 wiedergegeben waren, find falſch. Jeder Eubifcentimeter der über 6,17 ccm 
hinaus verbrauchten Thiojulfatlöfung zeigt 0,00157g Verunreinigungen, in O,1g der 
Probe, oder 1,57 Proc. an. — *) Repert. analyt. Chem. 2, 137. — °) Journ. 
f. pratt. Ehem. [2] 17, 390. — *) Bull. Soc. Chim. 38, 69. 
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2. Eine !/,;00-Normallöfung von Kalinmbromat = 1,6666 g KBrO, 
im fiter. 

3. Eine Löfung von 125g KJ im Liter. 

4. Eine Y/o-Normallöfung von Natriumthiofulfet — 12,4 g Nas; S, O,, 
5H;0 im Liter, welche 0,008g Br oder 0,00156g Phenol pro 
Eubifcentimeter entſpricht. 

Man giebt in eine mit gutem Glasftopfen verfehene Flafche 25 bis 30.ccm 
Phenollöfung (1:1000), fest je 50 com der Löfungen von Bromlalium und 
Kaliumbromat, dann 5 ccm concentrirte Schwefelfäure zu und fchüttelt Träftig. 
Nach 10 bis 15 Minuten fegt man 10 ccm der Jodkaliumlöſung zu nnd titeirt 
das ausgeſchiedene Jod mit ber Thiofulfatlöfung. — Dieſes Berfahren ift genau, 
wenn man Löfungen von reiner Carboljäure oder Mifchungen, aus denen fie 
rein ijolirt werden Tann, zu unterfuchen: hat, aber es fchlägt fehl bei roher 
Carbolſäure oder krefolhaltigen Mifchungen. 

Leube's colorimetrifche Methode mit Eifenchlorid ?) und Nietfch’s 
Methode der -Berwandlung der Phenole in Baryum⸗ oder Bleiſalze ihrer Sulfo- 
jäuren ?) können ficher feine genauere Kefultate geben. ‘Das Gleiche gilt von 
der Methode von Carrs®), welche auf der Umwandlung bes Phenols in Pikrin⸗ 
fänre und ber Meffung der Farbenintenfität von Loſungen der aus dieſer Säure 
erzeugten Pikrate beruht. 

Eine alkalimetriſche Beſtimmung des Phenols führt R. Bader) unter 
Benugung des fymmetrifchen Trinitrobenzol8 als Indicator in folgender Weife 
aus: Man ftellt eine nicht zu verdünnte, farblofe Löſung ber Probe her, bie, 
wenn möglich, nicht unter 20 g Phenol im Liter enthält, giebt davon 50 ccm 
in ein Becherglas und fligt zwei bis drei Tropfen bes erwähnten Indicators 
zu. Die Tlüffigkeit muß dabei vollfommen Har und farblos bleiben. Hierauf 
läßt man tropfenweife unter beftändigem Umrühren aus einer Bürette Normal» 
natronlauge zufliegen. Gegen Ende der Reaction befommt die Flüſſigkeit 
einen kaum merklichen Stich ins Gelbliche. Iſt diefer Punkt erreicht, fo 
titrirt man am beften in der Weife weiter, baß man allemal zwei bis drei 
Tropfen Normalnatronlauge zugiebt, umſchwenkt, und dies jo oft wiederholt, 
bis die durch Natron hervorgerufene röthlichgelbe Färbung nicht mehr ver- 
ſchwindet. Die leuten drei Tropfen find von der Geſammtmenge in Abzug 
zu bringen. 

Das folgende jobometrifche Verfahren zur Beftimmung des Benzophenofs 
ift von Meffinger und Bortmann) angegeben worden: Man löft 2 bis 
3g des Phenols in Natronlauge, wobei auf 1 Mol. Phenol mindeſtens 
3 Mol. Aetznatron kommen follen. Die fung wird auf 250 oder 500 com 
gebracht, 5 bis 10 ccm berfelben auf etwa 60° erwärmt und fo lange n/10>- 
Jodlöſung zugefligt, bis die Löſung ſtark gelb gefärbt if. Beim Schütteln 
entftegt ein rother Niederjchlag von Jodphenolen. Die erkaltete Flüſſigkeit 


1) Dingl. PBolyt. Journ. 202, 308. — *) Wagner’8 Jahresber. 1879, ©. 1036. 
— 2°) Compt. rend. 1891, p. 139. — *) Zeitſchr. f. analyt. Chem. 1892, ©. 58; 
Wagner’s Jahresber. 1891, S. 598. — °) Ber. d. deutſch. dem. Gef. 1890, ©. 2763;;. 
Jabresber. d. Chem. 1890, ©. 2496. 
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wird mit verdiinnter Schwefelfäure angejäuert, auf 250 bis 500 ccm verdünnt 
und in etwa 100 ccm das überfchitffige Jod mit n/10-Thiofulfatlöfung zurück⸗ 
titrirt. Aus der wirklich verbrauchten Menge Jod läßt ſich nad) allen nöthigen 
Umredhnungen die Menge bes Phenols ableiten, indem 1 Mol. deijelben 
6 Atome Yod erfordert. 

Den Gehalt der Eryftallifirten Carbolfäure an Waffer und o-Kreſol 
will 2. Storch)) auf kryoſtopiſchem Wege ermitteln. Die moleculare Ge- 
frierpunftserniedrigung, welche o⸗Kreſol in Phenol hervorbringt, ergab ſich zu 
62,7, diejenige des Waflers in Phenol beträgt 67. Beftimmt man nun zuerft 
den Erftarrungspunft des betreffenden Phenols, entwällert durch Deftillation 
und beftimmt wieder den Gefrierpunft, fo find die Anhaltspunkte zur Berech⸗ 
nung der fraglichen Größen gegeben. 

F. Keppler?) fuchte die Koppeſchaar'ſche Methode auch zur Be⸗ 
ftimmung der reinen Krefole brauchbar zu machen, deren Gehalt fich nad) 
der Gleichung 


C,H,CH,.OH + 6Br = C,HBr; (CH,)OH + 3HBr 


berechnen läßt. Er giebt zu einer, in einer Stöpfelflafche befindlichen Kalium⸗ 
bromidbromatlöfung, die mit concentrirter Schwefeljäure verjegt worden ift, 
eine gemefiene Menge der. Krejollöfung, läßt nach tüchtigem Umfchütteln 10 
bis 15 Minuten ftehen, filtrirt vom entftandenen, feft gewordenen Nieder- 
ſchlage durch Glaswolle und titrirt einen aliquoten Theil des Yiltrates nach 
Zuſatz von Jodkaliumlöſung mit Natriumthiofulfet. Dabei ift die Menge des 
Krefols jo zu wählen, daß nur ein Kleiner Theil des entwidelten Broms unver- 
braucht bleibt ; auch ift zu beachten, daß man nicht die, die Bromkreſole ent- 
baltende Löfung direct mit Jodkalium verjegen und titriren darf, da ſonſt bie 
erhaltenen Refultate ungenau werben. 

Dagegen bat Baubel?) gefunden, daß die drei iſomeren Krejole gegen 
Brom ſich nicht gleich verhalten: das o- und pr Srefol nehmen nur zwei, das 
m⸗Kreſol dagegen nimmt drei Atome Brom anf, wovon das dritte, ähnlich wie 
beim Trtbromphenolbromid, labiler gebunden ift und daher beim Berfegen mit 
Jodkalium theilweife wieder eliminirt wird. 

Mit Recht werfen Dig und Cedivoda*) darauf hin, daß die Methode 
aus diefem Grunde unzulänglich ift. Sie haben im Verlaufe ihrer umfaflenden 
Verſuche gefunden, daß das m⸗Kreſol mit überſchüſſigem Brom ‚nicht das 
Zribromderivat 

OH 

* Br 
Br F L CH, 
Br 








: 1).Ber. d. Öfterr. Geſ. zur Förd. d. dem. Ind. nach Ber. d. deutſch. chem. 
Gel. 37, Ref. S. 90. — ?) Ur. f. Hyg. 18, 51. — 9 Journ. f. prakt. Chem. [2) 
48, 74. — °) Zeitſchr. |. angew. Chemie 1899, ©. 878 u. 897. 
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giebt, fondern ein Tetrabromid, welces ein ähnliches Verhalten zeigt, wie das 
Tribromphenolbrom, und welchem nach Werner?!)die Formel C,H .Br;(CH,)OBr, 
nad) Foſter?) dagegen die Conftitution 
CH; 
Br IN Br; 





NV 
Br 
zufommt. 

Die und Cedivoda haben zur Beitimmung der Homologen und Iſo⸗ 
meren in Phenol-Krefol- bezw. Krefolgemifchen eine neue Methode angegeben, 
welche auf dem verjchiedenen Bromaufnahmevermögen der verjchiedenen Phenole 
bafirt. Iſt diefes bei Einhaltung der gewählten nothiwendigen Bedingungen 
für die einzelnen Phenole feftgeftellt, und ermittelt man die Menge bed von 
einer ihrem Gewichte nach befannten Duantität des Phenolgemifches auf- 
genommenen Broms unter denfelben Bedingungen, fo laffen fid) die Mengen 
der Phenole, aus welchen das Gemisch zufammengefegt ift, berechnen. Die 
Unterfuchung hat nun ergeben, daß unter den gewählten Bedingungen von den 
verfchiedenen Phenolen genau dem theoretiichen Werthe entfprechende, Mengen 
Brom aufgenommen werden, und zwar von o⸗ und p⸗Kreſol je zwei bezmw.;brei 
und von Phenol und m⸗Kreſol je drei bezw. vier Atome Brom. Bezüiglid) 
der Ausführung des Verfahrens, das noch in der Ausarbeitung begriffen ift, 
muß auf ben Originalartifel verwiefen werden. Nach dem jegigen Stande 
der Unterfuchung ift e8 nur möglich, in reinen Kreſolgemiſchen die 
Mengen von os und p-Kreſol zufammen und die von weKreſol quantitativ zu 
beftimmen. Aus Gemifchen von Phenol, o⸗ und p-Krefol laſſen ſich die 
Diengen des erjteren und die Summe der beiden leßteren quantitativ ermitteln. 

Der Nachweis von Waffer in Krefol gelingt nad) 3. Muter ’) 
leicht durd) Schütteln mit gefättigter Kochſalzlöſung. Waflerfreies Kreſol ab- 
jorbirt aus legterer beim Schütteln mit 3 Vol. derfelben etwa 5 Proc. Sit 
es mit Waſſer ſchon gefättigt, jo bleibt da8 Volum unverändert. 


Anwendungen der Carbolfäure. 


Im reinen Zuftande wurde da8 Phenol früher in der Farbenfabrifation 
angewendet, namentlich zur Darftellung der Pikrinfäure und des Corallins; be= 
kanntlich hat die Pilrinfäure und ihre Salze auch eine ausgedehnte Anwendung 
zur Yabrikation von Sprengftoffen erfahren. Auch eine Anzahl von Azofarb- 
ftoffen find fchon damit dargeftellt worden, und es ift ganz ficher, daß diefem 
Körper, wie aud) feinen Homologen, viele weitere Anwendungen in diefem Ge⸗ 
biete bevorfiehen. Dagegen ift e8 jehr fraglich, ob es fic) je lohnen wird, das 


1) Yahresber. d. Chemie 1886, S. 633. — °) Beiträge zur Kenntniß der Broms 
derivate des m⸗Krreſols, Inaug.⸗Diſſ. Marburg 1898. — °) Chem. Gentralbl. 
1890a, ©. 840. 


566 Garbolöl. 


Phenol zum Ausgangspunkte für Rofanilin und deſſen Derivate zu verwenden, 
wie man es vorgefchlagen hat. Phenol ift auch der Ausgangspunkt zur Fabri⸗ 
fation der Salicylfäure. 

Weitaus die größte Menge der Carboljäure wird verwendet zur Aus 
nugung ihrer antifeptifchen Eigenſchaften. Zur Desinfection von Latrinen, 
von Biehftällen bei Seuchen, felbft von menschlihen Wohnungen ift die 
frefolhaltige Säure, deren geringere Sorten flüffig find, ebenjo werthvoll als 
das reine Fryftallifite Phenol; ebenfo zur Confervirung von Rindshäuten, 
Knochen 2c., 3. B. für überfeeifhen Transport. Die Holzimprägnation mit 
fchwerem Steinfohlentheer beruht wenigitens theilmeife auf demfelben Principe. 
Die Confervirung von Fleiſch auf diefem Wege ift auch oft vorgejchlagen 
worden, dürfte aber wegen des hartnädig anhaftenden Geruches und beißenden 
Gefchmades der Carboljäure kaum praktiſch fein. Auch zur Confervirung 
des Rübenfaftes hat man fie vorgefchlagen !), und, wie Hulmwa2) berichtet, 
mit beftem Erfolge verwendet. Maerder?) empfiehlt ihre Anwendung im 
Brennereibetriebe als Mittel gegen die Wucherung des Milchfäurefermentes. 
Nach Kellner) ift der mit 2 Proc. Carboljäure desinficirte Dünger fir 
Culturpflanzen nur dann ſchädlich, wenn er gleichzeitig mit der Saat aus: 
geftreut wird. Als gutes Antiparafiticum ift fie ein gutes Mittel gegen die 
Schmarogerkrankheiten der Thiere und Pflanzen und wird gegen die Räude 
der Schafe 2c. mit Erfolg angewendet. 

Bon größter Bedeutung ift die Carbolſäure auch in der Leberinduftrie, 
vor Allem zum Conferviren der Hänte; dann aber auch befitt diejelbe, worauf 
Klezinski 5) zuerſt aufmerkfam gemacht hat, gerbende Eigenfchaften. Baudet®) 
ließ fi) ihre Anwendung in der Gerberei in ihrem ganzen Umfange patentiren. 

Harde (D. R.-P. Nr. 16022 und 19633) fest Carbolfäure in der 
Weißgerberei der gewöhnlichen Miſchung von Alaun und Kochſalz zu; aud) 
macht er „Lünftliches Leber“ durch Behandlung von Stoffen mit einer Leim⸗ 
löfung und hierauf mit einem Gemifche der Löſungen von Alaun, Kochſalz und 
Carbolſäure. Auch Sham’) und Beda?) entnahmen Patente für die An- 
wendung der Sarbolfäure in der Gerberei. 

In allalifcher Löſung findet die rohe Carbolſäure Anwendung als Mittel 
gegen den Hausihhwamm ?) (house preservatory), jowie zur Fabrikation 
baftfcher Steine. Miſcht man nad) Angabe der Hüftener Gewerkſchaft0) 
Chromerz, Kalkftein, Dolomit und Magnefit in gepulvertem Zuſtande mit 
möglichſt ölfreiem Phenolat zu fteifem Brei und formt Steine daraus, fo er- 
härten diejelben raſcher ald Cement und bilden ein hoch feuerfeftes, bafifches 
Futter fir Converter. 

Für medicmifche Zwecke, alſo namentlich für inneren Gebrauch, aber 


1) @uniflet, Bull. Soc. Chim. 1874, p. 47. — °) Wagner’ Yahresber. 
1875, ©. 795. — °) Ibid. 1872, ©. 826. — *) Chem.:Btg. 18%, ©. 122. — 
*) Wagner's Yahresbericht 1864, ©. 601. — °) Ibid. 1870, ©. 669. — 7) D. R.⸗P. 
Nr. 27270, 1883; Chem.:Zig. 1884, ©. 843. — °) Engl. Patent Nr. 16647, 1886. 
7 ) Wagner's Jahresber. 1872, S. 826. — 19) Zeitſchr. f. angew. Chem. 1889, 

. 132. 
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aud für Liſter's antifeptiiche Wundbehandlung, zum Xeinigen ber Inftrus 
mente, der Hände, Kleider 2c., zieht man jedenfalls ſtets die ganz rein kry⸗ 
ſtalliſirte Carbolſäure vor, ſchon wegen ihrer leichteren Löslichkeit und ihres 
weniger unangenehmen Geruches, den man ſogar burch fehr wenig Geraniumöl 
und dergl. ganz maskiren kann !). 


Carbolfäurepräparate. 


Die vielfeitige Anwendung der Carbolfäure in allen Zweigen des öffent⸗ 
Tichen Lebens, der Gewerbe und Induſtrien bringt e8 mit fih, daß man die 
jelbe gleich) in der für den beftimmten Zwed geeigneten Form, als Carboljäures 
präparate, hHerftelt. Wir werben in Folgendem nur diejenigen berjelben 
berühren, welche thatfächlich im Yabrikbetriebe hergeftellt werden, ſoweit die⸗ 
felben nicht fchon im Text an anderer Stelle beiprochen worden find. Dies 
find natürlich faft ausfchlieglich Desinfections⸗ und Confervirungsmittel. 


Flüſſige Desinfectionsmittel. Rohe Carbolfäure, reſp. rohes 
Krefol wird mit wechjelnden Mengen Theeröl oder ohne diefen Zufag als 
KRohcarbolfäure, 15/90 Proc., 25/30 Proc., 59/0 Proc, 80 Broc. und 100 Proc. 
in den Hanbel gebradtt. 

Flüſſige Carbolfäure, waſſerhell, find die von kryſtalliſirter Carbol⸗ 
fäure völlig befreiten, redeftillirten Mutterlaugen der Carbolfäurefabrifation, 
ein Gemiſch der drei tfomeren Krefole, welhe Schering 2) unter dem Namen 
„Trikreſol“ (Name geihügt) in den Handel bringt. Nah Hammerl?) 
befigt dafjelbe in gleichprocentiger Löſung eine doppelt fo flarfe bactericide 
Wirkung als Sarbolfäure. Störend in der Anwendung ift die geringe Löslich⸗ 
keit in Wafler. Dieje hat man auf verfchiedene Weile zu vergrößern gefucht 
Zwei hierher gehörige Präparate haben wir bereits beiprochen, das Lyfol und 
das Greolin. 

Raſchig? ſucht die Eigenfchaft des erfteren, die menfchliche Haut und 
damit benegte Gegenftände fchlitpfrig zu machen, zu umgehen und ftellt unter 
dem Namen „Krefol Raſchig“ ein Präparat her, das fid) am bequemften 
auf folgende Weife darftellen läßt: Zu 200 Thln. Krefol fügt man unter 
Umrühren 25 Thle. 25 procentige Natronlauge und mifcht zu der Löſung 
100 Thle. Ofein und 75 Thle. Wafler. Die Herftellung des Präparates ift 
in wenigen Minuten erfolgt. Das Präparat ift in jedem Verhältniß in Waſſer 
löslich. 

E. Hirfhfohn:) macht Kreſol dadurch in Waſſer löslich, daß er 
100 Thle. mit einer Löſung von 50 Thln. Colophonium und 6 bis 8 Thln. 
Natronhydrat in 12 bis 16 Thln. Wafler verfegt. Denſelben Zweck erreicht 
auch Hiscott®), welcher Käufliche Carbolfänre (Krefol) mit 50 bi8 100 Proc. 


1) Bergl. hierüber Eapitel 2, S. 191 u. ff. — *) Ehem. Ind. 1897, ©. 8. — 
2) Zeitſchr. f. angew. Chem. 1894, ©. 569. — *) Ibid. 1896, ©. 858; Chem. Ind. 
1896, ©. 450; Wagner's Jahresber. 1896, ©. 544. — ) Pharm. Zeitſchr. f. Rußl. 
1898, S. 116; Wagner’8 Yabresber. 1898, S. 540. — °) Engl. Bat. Nr. 20246, 
1896; Chem. Ind. 1897, S. 345. 
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| 
ihres Gewichtes gefchmolgenen Harzes vermifht und der Mifchung eine 
‚genügende Menge concentrirter Natronlauge unter Zufag von 4 bis 8 Proc. 
Baummollenfamen- oder Cocosnußöl zufügt. ALS Neuerung wird ein Zuſatz 
von &-Naphtol im Berhältnig ?/, bis 2 Thln. zu 100 Thln. des löslichen 
Phenols angegeben. 

Ein anderes Agens zur LXöslichmahung der Krefole (und auch kreſol⸗ 
haltiger Theeröle) fand .dvie Chemiſche Fabriks-Actiengeſellſchaft in 
Hamburg!) in den fulfonfauren Salzen des Phenyirylyläthers, ſowie feiner 
höheren Homologen, welche bei der Schwefelfäurereinigung des Rohrylols als 
Deftillationsrüdftand gewonnen werben können. Die zur Syrupsconfiftenz 
eingedampfte Löſung der Kali« oder Natronfalze ift geeignet, Theeröle oder 
Kreſole aufzuldfen, und die Löſung befigt den Vorzug, daß diefelben felbft auf 
Zufag von Säure nicht wieder ausgeſchieden werden. 

Lembach und Schleicher?) ftellen waſſerlösliche, tryftallifirbare Des⸗ 
infectionsmittel, welche nicht giftig find, dadurd) her, daß fie 2 Mol. o⸗Ory⸗ 
hinolin oder deflen Homologe, 1 Mol. Phenol oder deſſen Homologe und 
1 Mol. Schwefelfäure unter Zufag von mindeftens 3 Mol. Waller in der 
MWärme auf einander einwirken laffen. "Aus der Löfung kryſtalliſirt der neue 
Körper in feinen Nadeln oder großen, heragonalen Säulen. Das Product 
fommt unter dem Nanıen Orychinafeptol oder Diaphtherin in den 
Handel. 

Des o⸗Orychinolins bedienen ſich auch Franz Fritzſche u. Co., Ham⸗ 
burg®), zur Herſtellung waflerlöslicher,: phenolhaltiger Desinfectionsmittel. 
2 Mol. o⸗Orychinolin werden mit 1 Mol. Natriumpyroſulfat in alkoholiſcher 
Löſung 10 bi8 12 Stunden gekocht, bi8 die Maſſe frei von 0o-Orydhinolin und 
Pyrofulfet if. Das Product wird in der Kälte von anhaftendem Alkohol 
befreit, getrod'net und gepulvert. Es Löft fich in jedem Verhältniß in Wafler 
und die Löſungen befiten die Eigenfchaft, Phenole zu Löfen und in jeder belie- 
bigen Stärke gelöft zu erhalten; dieſe Löſungen find geruchfrei, reizlos, ungiftig 
und befigen eine bedeutende bacterienvernichtende Kraft. Das Präparat wird 
unter der Bezeichnung Krefohin in den Handel gebracht und enthält 33 Proc. 
Shinolin und 17Proc. Trikrefol t). 

Wie 5. von Heyden Nachf.d) in Radebeul gefunden hat, löſen fi 
12 Thle. Natriumfalicylat nicht in 10 Thin. kaltem Waſſer, aber beim Zuſatz 
von 5 Thln. Krefol zu der Mifchung entfteht eine Mare Löſung, welche fich 
beliebig verdiinnen läßt. Das Natriumfalz der Salicyljäure läßt ſich durd 
andere Salze derfelben, fowie der Orthoorgbenzolcarbonfäuren erfegen, während 
bie Salze der Paraory= und Sulfofäuren feinen auffallenden Einfluß auf die 
Löslichkeit der höher fiedenden Phenole in Wafler zeigen. Denjelben Einfluß, 


1) D. R.⸗P. Nr. 72 101, 1883; Wagner’s Yahresber. 1893, S.540. — )D.R.:P. 
Rr. 73117, 1892. — °) D. RP. Nr. 88520, 1895 ; Chen. Ind.1897, 5. 20. — 
4) Pharm. Eentralh. 1696, ©. 248; Zeitjchr. f. angew. Ehem. 1896, ©. 677. — 
5) D. R.-P. Nr. 57842, 1890; Chem. Ind. 1891, ©. 18 u. 298; Zeitiär. i. 
angew. Chem. 1891, ©. 497. 
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meift in noch höherem Grabe, zeigen aud) die entfprechenden Naphtalin- 
abtömmlinge. Derartige Töfungen werden unter dem Namen Solveol und 
Solutol in den Handel gebracht, erjtere fir chirurgische Zwecke, letztere 
für gröbere Desinfection. Sie find in jedem Verhältniß Har in Wafler 
löslich, befigen ſtets conftante Zufammenjegung und machen Hände und 
Inftrumente nicht ſchlüpfrig. Nach Hammer!) wirkt Solveol in 1/, procen- 
tiger Löſung energijcher auf Bacterien ein, als eine 2= bis 5procentige Carbol⸗ 
jäurelöfung. 

Da aud) die Sulfofäuren der Phenole bemerkenswerthe antifeptifche Eigen» 
ſchaften befigen, hat man durch fie eine Töslihmachung der Phenole zu erzielen 
geſucht. Sozal ift ein derartige Präparat, befigt nah Scherge8?) bie 
Zufammenfegung (C,H,OHSO,), Als, und ift paraphenolfulfofaures Alumi⸗ 
nium. 8 bildet Fryftallinifche, fehr leicht in Waffer und Glycerin und aud) 
in Alkohol lösliche Körner. Gegenüber dem Aluminiunmacetat fol es ſich bei 
der Behandlung von Eiterungen und Gefchwitren befonber8 auch durch feine 
große Haltbarkeit empfehlen. | 

Die gänftigen Wirkungen des Jodoforms mit denen der Carboljäure bei 
der antifeptifchen Wundbehandlung zu vereinigen, find die Sozojodole von 
9 Trommsdorf in Erfurt beftimmt. Er ftellt ein leicht lösliches Sozojodol 
ber, das als dijodparaphenolfulfofaures Natron, C5H5Jg.OH.SO,O.. Na, 
anzufprechen ift, und ein ſchwer lösliches, welches das faure Kaliumſalz der 
Dijodparaphenolfulfofäure ift. 

Für die Zwecke der Grubendesinfection hält e8 Nördlinger nicht für 
nöthig, daß das Desinfectionsmittel gänzlich in Waſſer Löslich fei, wohl aber, 
daß es auf der Täcalflüffigkeit ſchwimmt und ſich als Oelſchicht darliber aus- 
breitet, welcher durch die darunter liegende Flüſſigkeit das Desinfectionsmittel 
nad) und nad) entzogen wird. Ein derartiges Mittel, welches er unter dem 
Namen „Saprol“ 3) in den Handel bringt, ftellt eine dunfelbraune Ylüffig- 
feit von creolinartigem Geruche dar, welche ca. 40 Proc. Krefol neben 40 Proc. 
ichweren Theerölen in ungefähr 20 Proc. leichten Petroleumtohlenwafferftoffen 
gelöft enthält. Nah H. Tafer*) genügt 1 Proc. Saprol zur Desinfection 
von Fäces und Urin, und da man pro Kopf und Tag 150g Fäces und 
1200 cem Urin rechnet, würde man pro Perſon und Monat 400 g Saprol 
gebrauchen, um die Entleerungen zu desinficiren. 

Sceurlen’), der das Mittel unterfucht bat, fand darin 20 Proc. 
Mineralöl und 80 Proc. 50> bis 60 procentige Sarboljäure. Das fpecififche 
Gewicht ift 0,9 bis 0,98, fo daß das Mittel auf Wafler ſchwimmt; es breitet 
ſich darauf felbftthätig aus und die Auslaugung des Kreſols beginnt fofort 
nach dem Aufgießen und damit aud die Miſchung mit ben untenftehenden 
Flüffigfeitsfchichten, da die mit Krefol gejättigten oberen Flüſſigkeitsſchichten 
ihres nunmehr ſpecifiſch fchwereren Gewichtes wegen unterfinten und anderen, 


1) Arch. f. Hyg. 1891, ©. 359; Chem. Ind. 1891, ©. 298. — *) Pharm. 
Ztg. 1892, ©. 489. — °) D. RB. Nr. 70578. — *) Gentralbl. f. Bacteriol. 1892. 
— 5) Arch. f. Hyg. 1898, ©. 627; Wagner's Sahresber. 1898, ©. 540. 
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nicht gefättigten, Plag machen müſſen. Dagegen findet A. Keiler!), daß 
eine 5 procentige Berblinnung (d proc. Saprol) im Stande ift, Typhusbacilien 
in wenigen Minuten zu töbten und eine halb fo ſchwache Verdünnung Cholera- 
bacillen noch innerhalb fünf Minuten vernichtet. Nach ihm wird durch die 
allmälige Auslaugung der Krefole aus der ſchwimmenden Delichicht ein bejon- 
derer Vortheil nicht erzielt, es laſſen fich vielmehr die in ber rohen Carbolſäure 
enthaltenen besinficirenden Stoffe durd) Auffchließen mit Seife weit beiler 
wirffam machen. 

Zur Herftellung einer Bproc. Löſung von roher Carbolſäure in Seife 
hat da8 Reichsgeſundheitsamt folgende Vorſchrift erlafien. 3 Thle. 
grüne oder ſchwarze Schmierfeife werden in 100 Thln. Waſſer heiß gelöft; 
in 20 Thle. der nod) heißen Löſung wird 1 Theil rohe, 100 proc. Carbolfäure 
des Handels unter fortwährendem Umrühren eingegofien. 


Carbolfünre- Desinfectionspulver. Dieſe find meift Mifchungen 
von roher Carbolſäure mit Kalt, häufig von geringem Desinfectionswerthe, 
von denen hier nur einige erwähnt werden fünnen. Macdougall's des- 
infecting powder befteht aus einer Mifchung von roher Carbolfäure mit 
unreinem ſchwefligſaurem Kalt, dargeftellt durch Leiten von ſchwefliger Säure 
über erhitzten Kalkſtein. Calvert’8 Carbolic Acid powder befteht aus 
einer Mifchung von Carbolſäure mit dem kiefeligen Ruckſtande von der Ber 
handlung des Kaolins mit Schwefeljäure (mie in ber Yabrikation von ſchwefel⸗ 
faurer Thonerde). Eine ähnliche Zufammenjegung zeigt das Desinfectiond- 
pulver von Schrader und Behrend?). Nah Ziuret?) jol man zur 
Herftellung eines wirfjamen Desinfectionspulvers 100 Thle. gebraunten Kalt 
zu Pulver Löfchen und diefem 5 Proc. Barbolfäure innig beimifchen. 

Wie H. Köhler*) mittheilt, ift dies in der That die Methode, nad) 
welcher ‘Desinfectionspnlver, fogen. carbolfaurer Kalk, in den Theerdeſtilla⸗ 
tionen in großem Maßſtabe hergeftellt wird. Mean Löfcht guten gebrannten 
Kalt mit etwa einem “Drittel feines Gewichtes Waſſer zu Bulver und mengt 
diefem durch eine Braufe unter tüchtigem Umfchütten rohe Carbolfäure oder 
carboljäurehaltige Theeröle bei. Die Mumpige Mafle läßt man einen Des- 
integrator paffiren oder fchlägt fie durd, ein Sieb und erhält auf biefe Weife 
ein ſchmutzigbraunes Pulver, das nad) längerem Liegen in ber Regel eine 
prächtig rothe Yarbe annimmt. Im Handel hat man fih an diefe Farbe fo 
fehr gewöhnt, daß fie Häufig als Bedingung geftellt wird. 

Die Erzielung diefer Farbe ift aber an die Anwendung eines „Kniffes“ 
gebunden, welcher darin befteht, daß man bie Carboffäure dem Kalkpulver 
icon dann zufegt, wen e8 vom Löſchen noch ganz heiß ift, wodurd offenbar 
die Oxydation der Carbolfäure zu Rofolfänre begiinftigt und beſchleunigt wird. 
Dabei beobachtete Köhler in einem alle, daß das Pulver nah 48 Stunden 
weiße Dampfwolken ausftieß und die Maffe fich beim Umfchaufeln in ein 


1) Arch. f. Hyg. 18, 57; Wagner’8 Yahresber. 1898, S. 540. — *) Bingl 
Bolyt, Sour, 80, 134. — °) Ibid. 30, 134. — *) Zeitihr. f. angem. Chem. 
1894, ©. 516. 
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glühendes Pulver verwandelte, welches die hölzerne Wanne, in der die Miſchung 
vorgenommen worden war, zum Berlohlen brachte. Nach dem Erkalten enthielt 
das Pulver feine Spur von organifcher Subſtanz. Dffenbar waren einzelne 
Stüdchen des gebrannten Kalkes beim Zuſatz ber Karbolfäure nod) nicht durch 
gelöfcht und die Entzündung ift durch die beim Löfchen derjelben auftretende 
bedeutende Wärmeentwidelung, welche fi) fogar bi8 zum Glühen !) fteigern 
fann, verurfacht worden. Es muß daher vor ber Anwendung diefes „Kniffs“ 
gewarnt werden. 

Heydenreich und Beilftein?) verwerfen die Anwendung bed Aetz⸗ 
kalkes und auch Pettenkofer?) ſpricht fich dahin aus, da der Inhalt der 
Abortgruben bis zu feiner Entfernung aus menſchlichen Wohnftätten nicht 
alkaliſch reagiren dürfe. 


Andere Sarboljäurepräparate Zum Desinficiren der Luft in 
Krantenhäufern, Aborten ꝛc. empfahl zuerft Homburg‘) Bapptafeln, welche 
mit Carboljänre getränft find und in den betreffenden Räumen aufgeftellt 
werden. Noch neuerdings bradite Crace alvert’) ähnliche Tafeln zum 
gleichen Zwecke in den Handel, welche 50 Proc. Carbolſäure enthalten. 
G. W. Reyhe und Söhne®) in Hamburg tränfen poröfe Gypstafeln damit 
und W. Kubel?) formt Säulen ober Platten aus poröſem Thon, die er 
gleichfalls mit Carbolſäure beläbt und in zu desinficirenden Räumen aufhängt. 
Es braucht nicht befonders erwähnt zu werden, daß diefen Präparaten nur 
eine desodoriſirende Wirkung zulommen kann. 

3. F. Hole’ Phenolith (D. R.⸗P. Nr. 6498) wird dargeftellt durd) 
Auflöfung von entwällerter Borfäure in Phenol oder Kreofot, die davon bis 
zu 40 Proc. aufnehmen; die Maffe, von zäher Ertracteoniiftenz, läßt ſich durch 
Zuſatz von wenig Kochjalz, Borar oder Salpeter in Bulver von hochprocentigem 
Phenolgehalt verwandeln. Das Product fcheint indeſſen nicht mehr fabricirt 
zu werden, da man im Handel nichts davon hört. Dagegen ift neuerdings 
ein englisches Patent auf einen ganz ähnlichen Gegenftand entnommen worden. 
Nah F. Luges) erhält man Carbolſäure in Form eines nicht hygroſkopiſchen 
Pulvers, wenn man ein wafferbindendes Agens, das keine Wirkung auf die 
jelbe hat, wie Borſäureanhydrid, Arjentriomd (?), bafifche Anhydride, wie 
Al,O, oder MgO, oder entwäflerte Salze, wie calcinirten Borar oder Alaune, 
oder endlic) die entwäflerten Salze der gewöhnlichen Phosphorfäure, der Pyro⸗ 
oder Metaphosphorfäure ' mit Tryftallifirter Carbolfäure in der Wärme 
vermiſcht. 

Carbolſeife wird gewöhnlich als 10 oder auch 20 Proc. Phenol ent⸗ 
haltend verkauft, enthält aber häufig viel weniger (Allen, ©. 578) und ver⸗ 
liert auch ſtets einen Theil davon durch Berbunftung beim Lagern. Die billi- 


— — — — — — 


1) Pelletier, in Dumas, Handb. d. angew. Chemie, deutſch von Engel: 
hart u. Alex, 2, 378. — *) Wagner's Jahresber. 1881, S. 976. — *) Cholera: 
Regulativ, Münden 1867. — *) Wagners Yahresber. 1880, ©. 740. — °) Chem. 
News 40, 38. — °) D. R.:P. Nr. 9094, 1879. — 7) D. R.⸗P. Nr. 9520, 1879. 
— °®) Engl. Pat. Nr. 22136, 1897. 
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geren Sorten enthalten meist Kreſol. Die Carbolfeifen können auf kaltem 
Wege dargeftellt werden, wenn man den Zuſatz von Carbolfäure in die 
gehobelte Kernfeife eintnetet und die Maſſe in Formen preßt; befler aber 
ſchmilzt man Rernfeife und fügt das Phenol der flüffigen Seife bei. 9. Seyes!) 
läßt carboljäurehaltige Steinfohlentheeröle mit Kokosöl durch cauftisches Natron 
verfeifen und dem Producte zur Erzielung einer größeren Löslichkeit während 
des Schmelzens Sulfat oder Soda zufügen. M. Hargreaves?) verwendet 
hierzu Chlorphenole oder ihre Salze, die er zu gewöhnlicher Seife mifcht. 

Nach einem englifchen Patente Nr. 22332, 1895) erhält man eine 
flüffige Desinfectionsfeife durch Mischen von 95,76 Thin. 77 procentiger Kali⸗ 
auge mit 250 Thln. Sarbolfäure oder Theeröl unter Zuſatz von 255 Thlu. 
Delfänre bei 200° 5. und fo viel Waſſer, daß eine flüſſige Seife von 12 Proc. 
Seifengehalt entfteht; oder man verfeift zuerft die Delfäure und fest da8 Des⸗ 
infectionsmittel und Wafler jpäter zu. 

Um die flüffigen Phenolgemifche zu gelatiniren oder in Paften zu ver- 
wanbeln, werden diefelben nah G. Dowfon‘) mit einer geringen Menge 
der folgenden Wachsarten oder dergleichen verbunden: Bienen- und Carnauba- 
wachs, Cereſin, Baraffin, chinefiiches und Palmenwachs. 

R. England?) erzeugt einen desinficirenden Dünger durch Mifchen 
antifeptifcher Sheertheilproducte mit Phosphaten, eventuell unter Zujag von 
Gyps. 

Phenolzinklöſung wird von Buſſee) zur Conſervirung von Holz in 
Lagerkellern von Brauereien, Spiritwöbrennereien ꝛc. gegen Fäulniß und 
Schwamm verwendet; auch für Hopfenftangen, Weinrebpfähle u. dergl ‘Die 
Töfung wird mit einem Pinfel aufgeftrichen, am beften nad) vorgängiger 
Miſchung mit Magnefia (diefe Behandlung wird theurer und dabei weniger 
wirkſam, als Kreofotiren unter Drud, ©. 490 u. ff., fein). 


Unterfuhung von Carbolfänrepräparaten., 


Hier kommen vornehmlic, zwei Fälle in Betracht und zwar die Beftim- 
mung von Phenolen bei Gegenwart von Seifen (Creolin, Lyſol, Carbolſeife zc.) 
oder die Werthbeftimmung (Phenolgehalt) eines Desinfectionspulvere. Alle 
übrigen Fälle laſſen ſich nad) einer der weiter vorn bejprochenen Methoden 
behandeln. 

Zur Analyfe von Earbolfeife giebt Allen (The Analyst 1886, 
11, 103) folgende ausführlichere Anweifungen. Die im freien Zuſtande 
zu der Seife gefeßten Theerſäuren (Phenole) werden zum Theil durch das 
oft vorhandene freie Alkali gebunden, was nicht unwichtig ift, infofern ale 
die antifeptifchen Eigenfchaften des Phenol» und Krefolnatriums zweifelhaft 


— 


!) Engl. Pat. Nr. 16427, 1885. — 2) Engl. Bat. Nr. 18460, 1889. — 
s) Chem. Ind. 1897, ©. 846. — *) Engl. Pat. Wr. 11908, 1895; Ber. d. 
deutjch. dem. Bei. 1886, Ref. S. 1016. — ?) Engl. Pat. Nr. 16422, 1894; Ber. 
d. deutich. dem. Geſ. 1896, Nef., S. 247. — °) Chem.⸗Ztg. 1885, S. 602. 
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find. Für die Analyfe ift zu bemerken, daß diefe Verbindimgen von Petrol- 
äther nicht gelöft werben }). 

Allen löft nun 5g Seife in warmem Waller mit Zuſatz von 20 bis 
30 ccm 10 proc. Natronlauge, läßt erkalten, ſchüttelt mit Aether aus, läßt den 
ätheriſchen Auszug bei niedriger Temperatur verdunften und erfährt fo das 
Gewicht der Kohlenwaflerftoffe. Die alkaliſche Löfung wird mit gefättigter 
Kochjalzlöfung behandelt, wodurch die fettfauren Natriumfalze als Seife aus- 
gejchieden werben. Man fchüttelt um und filtrirt; falls die Seife nicht leicht 
coagulirt, giebt man ein wenig in Wafler gelöfte Palmöl» oder Talgieife 
hinzu. Der Niederſchlag wird zweimal mit ftarfer Salzlöfung ausgewafchen, 
fänmtliche Filtrate gefammelt und zu einem Liter aufgefüllt. 100 ccm ber 
vlüffigkeit (— 0,5 g Seife) werden in einem fugelfürmigen Scheidetrichter 
mit verdünnter Schwefeljänre angejänert, titrirted Brommafler zugegeben und 
gut geſchüttelt. Man ſetzt Bromwaſſer zu, bis die Flüſſigkeit bleibend gelb 
geworden if. Wenn die Seife mit Erpftallifirter Carbolfäure fabricirt worden 
war, jo fält der Niederfchlag in ſchneeweißen, Eryftallinifchen Floden aus; 
war aber Hauprfächlich Krefol (etwa „ Calvert’8 Carbolfäure Nr. 5“) ans 
gewendet worden, fo ift er milchig und ſcheidet ſich ſchwer ab. Zuweilen iſt 
es in dieſem Sale nüglich, ein befanntes Gewicht reinen (kryſtalliſirten) Phenols 
zuzufegen, da ſich der Niederichlag dann ſchnell abjegt und die Gelbfärbung 
leichter erfannt wird. 

AL Bromlöfung benugt man eine Mifchung von gejättigtem Bromwaſſer 
mit dem doppelten Volum Waſſer, welche ungefähr 1 Proc. Brom enthalten 
wird. Man verbraucht fie aus einer Mohr'ſchen?) Bürette, welche nicht 
ganz dicht verichlofien iſt; die legten Cubifcentimeter in der Bürette werben 
nicht verwendet. Unmittelbar vor oder nad) dem Titriren muß die Brom⸗ 
löſung auf Carbolſäure eingejtellt werden, und zwar mit einer Löfung von 
Calvert's Nr. 2 oder Nr. 5, je nad) der in der Seife enthaltenen Dualität. 
Zu diefem Behufe löſt man 0,5 g ber betreffenden Carbolſääure und 5 g carbol- 
freie Seife in 20 ccm 10proc. Natronlauge, fällt, wie angegeben, mit Salz 
fäure aus, füllt das Filtrat zu einem Liter auf und titrirt 100 ccm bes Filtrates 
mit der Bromlöfung. Das verbrauchte Volum derfelben entfpricht 0,050 g 
Theerfäure. 

Zur Controle fäuert man den Reſt der von der ausgefalzenen Seife ab» 
filtrirten Löfung mit verdünnter Schwefelfäure an und verfegt mit Bromwaſſer 
in geringem Ueberſchuß; dann fchitttelt man mit Schwefelfohlenftoff (zuerft 5 
bi8 10 ccm, fpäter je 5ccm) aus, bis diefer fi) nicht mehr roth oder gelb 
färbt, und läßt ihn verdunften. Hierbei Hinterbleiben die Bromverbindungen 
der Phenole; dasjenige des reinen Phenols (kryſtall. Carbolfäure) bildet lange, 
faft farblofe Nadeln, deren Gewicht, mit 0,281 multiplicirt, anmähernd den 


1) Wir glauben nicht, daß irgend erheblide Mengen von Natriumverbindungen 
der Phenole in der Seife vorfommen können. Was man. bei Seifenanalyjen als 
„freies“ Alkali bezeichnet, ift, mit Ausnahme der Schmierſeifen, jo gut wie aus⸗ 
ſchließlich kohlenſaures Natron, welches durch Phenole nicht zerſetzt wird. — 
2) Sicher beſſer aus einer Glashahnbürette 
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Betrag an Phenol angiebt; dasjenige des Kreſols (aus roher Carboljäure, 3.8. 
Calvert's Nr. 5) ift tief gelb, orange oder roth und zeigt wenig Neigung 
zum Kryſtalliſiren. Vergl. jedoch ©. 561 und 564. 

Zur Analyje der Ereoline verbünnt Weyl!) 10g mit 200 ccm 
Wafler, ſäuert ſtark mit verdünnter Schwefelfäure an, ſchüttelt räftig, erjchöpft 
mit Aether und behandelt das Aetherertract mit Natronlauge. Die alklaliſche 
Löſung wird wiederholt mit Heinen Wethermengen behandelt und dieſe Aether 
ertracte mit der Hauptportion vereinigt. Das Geſammt⸗Aetherextract, welches 
die Kohlenwafferftoffe enthält, wird über Chlorcaleium entwäflert, filtrirt 
und nad vorfichtiger Bejeitigung des Aethers und 24 ftündigem Stehen über 
Schwefelſäure gewogen. ‘Die altalifche Töfung wird von Neuem angefäuert, 
mit Aether ausgeſchüttelt und das Wetherertract behufs Abſcheidung der 
Säuren mit Sodalöfung behandelt. Die Sobaldfung wird abgelafien, mit 
Schwefelfäure angefäuert und mit Aether ausgefchüttelt. Das entwällerte 
Aetherertract wird nad) dem Trocknen über Schwefelfäure gewogen. Das 
nad Abfcheibung der Säuren durd) Sobalöfung übrig bleibende Aetherertract 
enthält die Phenole. Es wird entwäffert, vorfichtig verdampft und nad) 
24 ftiindigem Stehen über Schwefelfäure gewogen. Zur Beftimmung bes 
Natrons werden ca. 3g in der Platinfchale verkohlt, mit Schwefelfäure ab» 
geraucht, mit Ammoncarbonat behandelt und bis zum conftanten Gewichte 
geglüht. 

Andere Methoden, auf die verwiefen werden muß, geben Bedurts und 
Dtto?), ©. Bodländer?), M. Pfrengert), Helbing und Paßmore?) 
und Engler und Diedhoff). W. Reuß)) befchrieb ein Verfahren zur 
quantitativen Beftimmung der Seife in Lyſol und Creolin, das bei verhältniß- 
mäßig einfacher Ausführung ſehr ſcharfe Reſultate liefern foll. 

10 ccm Lyſol werden mit Waffer auf 100 Bol. gebradit. 50 com diefer 
fung weiter mit Waller auf 120 bi8150com verdünnt, werden mit 10 ccm 
Normal-CHlorcaleiumlöfung verfegt, raſch durchgerührt und eine halbe bis eine 
Stunde bei Seite geftellt. 

Bon dem ausgeſchiedenen fettiauren Kalk, der ſich mit den ihres Löſungs⸗ 
mittel8 beraubten Kreſolen vereinigt und eine gelbliche bis braungelbe, dickflüſſige 
Maſſe bildet, wird quantitativ abfiltrirt und ausgewajchen, unter Durcharbeiten 
diefer Maſſe mit dem Wafchwafler im Becherglaſe. 

Yıltrat und Wafchwafler werben mit Ammonoralat gefällt, da8 Calcium⸗ 
oralat wie üblich tfolirt, geglüht und gewogen. Aus der Ermittelung der 
überichüffig zugefeßten Chlorcalciummenge ergiebt ſich genau der zur Fällung 
der Fettſäuren verbrauchte Reft, refp. die Menge diefer, reſp. des fettjauren 
Alkalis. 

Der naheliegende Einwand gegen dieſe Methode, daß die Carbonate, 
Sulfate und Silicate (Chloride), welche die zur Seifenbereitung Verwendung 


1) Ber. d. deutſch. dem. Gel. 1889, ©. 188. — *) Pharm. Centralh. 1889, 
©. 227. — °) Reichs-Med. Anz. 1888, Nr. 10 u. 11. — *) Arch. Pharm. 1890, 
©. 701. — °) Pharm. Gentralh. 1892, ©. 507. — °) Ar. Pharm. 1892, S. 589. 
— 7) Pharm. Zig. 1894, Ar. 60. 
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findenden Rohätzalkalien in erheblicher Menge enthalten, dieſe Beftimmung 
hindernd beeinfluflen müßten, ift unzutreffend. 

Die Silicate und arbonate der Allalien werden durch Kreſole 
(wie durch Earbolfäure), eritere ſchon in der Külte, letztere beim Erhigen 
(hier bei der Lyfolbereitung) in Alkalikreſolate und die betreffenden freien 
Säuren umgeſetzt. Die Sulfate werden aber durch die große Verdiinnung 
unschädlich, indem die große Waflermenge das gebildete Calciumfulfat gelöft 
erhält. 

Iſt die Art der Wett oder Harzfäuren der Seifen belannt, fo ergiebt die 
Methode fcharfe, der Wirklichkeit außerordentlich nahe kommende Refultate. 

Auch W. Spalteholz!) befchreibt die Beſtimmung der Phenole in Des» 
infectionsimitteln bei Gegenwart von Eeifen. Man erhigt die Lyſole ober 
Creoline in Heinen eifernen Keſſeln umd treibt die KRohlenwaflerftoffe und 
Bhenole mit Wafferdampf bei einer Temperatur von nicht über 210° ab, da 
bei 2209 fchon die Seifen gefpalten werden und Olein durch den ‘Dampf ins 
Deftillat mit übergeführt wird. Aehnlich verfahren Frefenins und Makin?), 
weiche Phenole und Bettfäuren durch Deftillation im Waflerdampfftrome 
trennen. Es ift fraglid), ob bei dem Verfahren von Spalteholz eine voll 
ftändige Zerlegung der PBhenolallalien eintritt; die Gegenwart von flüchtigen 
Fettfäuren hindert auf jeden Fall die Verwendbarkeit der beiden zulegt genannten 
Methoden. 

Dagegen haben Dig und Claufer?) ein Verfahren angegeben, nad) 
welchem principiell Gemiſche von Fettfäuren und Phenolen analyfirt werden 
fünnen. Yür die Analyfe des Lyſols befchreiben fie das Verfahren folgender- 
maßen. Etwa 5g Lyſol werden in 100 ccm laumarmen Waflers gelöft und 
zur vollftändigen Bildung der PBhenolallalien 20 bi8 30 ccm einer 1Oproc. 
Natronlauge zugeſetzt. Man jchüttelt Hierauf, bi8 zur Entfernung der Kohlen 
waflerftoffe, mit Aether zwei» biß dreimal aus. Um den Aether von eventuell 
in Löſung gegangenen geringen Mengen Phenolalkali zu befreien, wäſcht man 
ihn durch Schütteln mit ganz verblinnter Natronlauge nad), die man ber 
Hauptmenge der Phenolate zufegt. Die ätherifchen Auszlige werden vereinigt, 
einige Zeit über etwas waflerfreier Potafche getrodnet, davon abgegoffen, nach⸗ 
gefpiilt und der Aether vorfichtig abgedampft, der NRüdftand über Schwefel- 
jäure bis zur Gewichtsconftanz getrodnet. Die mit Aether ausgejchüttelte 
Löſung wird zur Vertreibung des Aethers auf dem Waſſerbade erwärmt, was 
mit Borficht zu gefchehen hat, da jonft leicht ein ſtarkes Schäumen eintritt. 
Hieranf neutralifirt man mit Salzſäure (was an der beginnenden Trübung 
unfchwer zu erkennen ift) und ſetzt zur neutralifirten, erfalteten Slüffigkeit einen 
Ueberſchuß an Baryumchlorid, ſowie eine dem Krefolgehalte annähernd gleiche 
Menge Barywaſſer hinzu, was man durch Titration des Barytwaſſers mit 
n/10sSalzfäure leicht ermitteln kann. Die Fällung bed Baryumolentes hat 
kalt zu geichehen, da ſonſt der Niederfchlag deſſelben in fehr unerfreulicher 


1) Chem.⸗Itg. 1898, ©. 58. — *) Zeitichr. f. analyt. Chemie 1896, ©. 826. 
— 9 Chem.⸗Ztg. 1898, ©. 738, 
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Form entfteht. Nach kurzem Rühren filtrirt man raſch, da fonft zu viel 
Kohlenfäure aus der Luft aufgenommen wird, die Kreſolate dadurch zerlegt 
und durd) das feinvertheilte Baryumcarbonat die Yilterporen verftopft, ſowie 
die Filtra ſelbſt trübe werden. Iſt der Niederfchlag auf dem Filter, jo wäſcht 
man mit barythaltigem Wafler, hierauf mit kaltem und jchlieglih mit heißem 
Wafler nad. Zum Schluffe ſpült man den Niederfchlag zwedmäßig in das 
Becherglas, in dem die Fällung vorgenommen wurde, zerlegt da8 Baryırmoleat 
mit Salzfäure, filtrirt über das bereits benugte Filter und verführt weiter nad) 
einer der früher angegebenen Methoden. 

Obſchon die von Fettfäuren befreiten Kreſole im Filtrate quantitativ 
vorhanden ſind und man ſie direct nach dem Anſäuern mit Aether ausſchütteln 
und nach dem Verdunſten des Aethers wägen könnte, empfiehlt ſich ein anderes 
Verfahren, deſſen Befolgung zu genaueren Reſultaten führt. Zu dieſem 
Behufe bringt man das angeſäuerte Filtrat auf ein beſtimmtes Volumen und 
titrirt wiederholt, um einen Mittelwerth zu erlangen, einen kleinen aliquoten 
Theil nach der Bromid⸗Bromatmethode von Koppeſchaar. Rechnet man 
den Mittelwerth auf die Geſammtmenge um, ſo kennt man zunächſt die Brom⸗ 
menge, die den Geſammtphenolen entſpricht. In Folge der unbekannten Zu⸗ 
ſammenſetzung dieſes Gemiſches und der verſchiedenen Bromadditionsvermögen 
von Phenol und Kreſolen wird als Hülfsbeſtimmung das Bromadditionsvermögen 
einer beftimmt gewogenen Menge des Gemifches eruirt. Zur Ausführung 
dieſer Beſtimmung wird eine beliebige Menge der Löſung der Phenole nad) 
dem Anfäuern mit Aether ausgefchüttelt und nad) dem Verdunſten bes Löſungs⸗ 
mittel8 und zwei» bis dreiftiindigem Trocknen bei 100 bis 110° das zurück⸗ 
bleibende Phenolgemijch gewogen. Ein Berluft an Phenolen ift volllommen 
irrelevant und für das Refultat gänzlich belanglos. ‘Die fo erhaltene wafler- 
freie Phenolmifchung wird nun in Natronlauge oder Barytwaſſer gelöft, wie 
früher befchrieben, auf ein beftimmtes Volumen gebracht, aliquote Theile nach 
Koppeſchaar titrirt und auf die Gefammtmenge umgerechnet. Man erhäft 
nun Procente Phenole aus der Gleichung: 

100 x a x :& 

bxc 
g Brommenge, die den Gejammtphenolen entiprict, 

g Menge der außgeätherten Phenole, 
g Bromadditionsvermögen derjelben, 
=g Zyfolgewidt. 

Nach der Abfcheidung des Broms durch Schwefelſäure hat man, um die 
Addition vollftändig zu machen, eine halbe Stunde ftehen zu lafien; auch beim 
Zurücktitriren ift vorfichtshalber nach erfolgter Entfärbung noch eine viertel 
Stunde zu warten, um bie in ber Kegel eintretende Blaufärbung durch Thio⸗ 
fulfat gänzlich zum Verſchwinden zu bringen. 

Einfacher geftaltet ſich die Unterfuchung der Desinfectionspulver. Man 
beſtimmt ihren Gehalt an roher Carbolfäure (der 12 bis 15 Proc. betragen 
ſollte, oft aber weit darunter ift) durch Deftillation von 100g in einer Glas⸗ 
retorte und Abſcheidung des öligen Deftillates von dem wäſſerigen. Erfteres 
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follte wenigftens mit Natronlauge geprüft werben (nad ©. 515), da es oft 
zur Hälfte aus werthlofen, imdifferenten Theerölen. befteht. Das wäſſerige 
Deftillat enthält freilich aud) noch Bhenole, jo daß eine Beftimmung derjelben 
mit Brom faum zu umgehen if. Die mit. Fall bereiteten Desinfectiond- 
pulver muß man vor der Deftillation mit Schwefelfäure eben fauer machen. 

Beſondere Borfchriften zur Unterfuchung von carboljänrehaltigen Des- 
infectionspulvern geben Williams!), Muter und de Koningh?), welche 
Staveley?) kritifirt. 

Nach E. Smwohoda‘) giebt das folgende, von ihm antgeabeiee Ber: 
fahren hinreichend genaue und conflante Refultate. 

20 g werden mit 50 com 2Oproc. Kalilauge in einem ca. 1 Liter 
fafienden Kolben tüchtig durchgefchüttelt, . die Flüſſigkeit nach 10. bis 
15 Minuten Stehen zu 1 Liter aufgefüllt und gut durchgemifcht... Nach wei⸗ 
terem !/gs bis einftiindigem Stehen ift die Flüſſigkeit geklärt, und hat fich das 
vorhandene Theeröl an der Oberfläche derjelben angefammel. Nun werden 
mittelft Pipette ca. 50 com ans der Mitte der Haren Flüſſigkeit entnommen 
und hiervon die zuerft ablaufenden 25 com zur Phenolbeftimmimg verwendet. 
Diefe erfolgt nah Koppeſchaar in der. befannten Weife durch Zufag von 
Dromlöfung, Salgjäure und Jodkalium und Titrirung bes frei geworbenen 
Jods mit Natriumbifulfit.e Die Multiplication der von her. Carbolſäure 
gebundenen Brommenge mit der Zahl 39,16 ergiebt direct den Brocentgehalt 
der, verwendeten 20 g Subftanz an ſogen. activen Phenelen. Bag: ietoch 
auch Dis und Gedivoda, ©. 564. u Bu “un 
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Das Naphtalin iſt einer der in größter Menge vorkoͤmmenden Böltanb: 
theile des Steinkohlentheers, welcher davon felten unter 5 "Proc, und zuweilen 
bi8 10 Proc. enthält. Große Mengen davon erhält man im rohen Zuſtande, 
meist unabſichtlich, durch Abkühlung des Kreoſotöles, deſſen erfte Antheile oft 
faſt vollſtändig erſtarren. Dieſes rohe Naphtalin galt früher für eine große 
Beltiſtigung, da die Conſumenten des Kreoſotdles es nicht haben wollten und 
fonft feine Verwendung dafür beftand. Selbſt jetzt kann man das Naphtalin 
des Theers manchmal jum Theil nicht anders als durch Beinuſchung zum 
Kreofotöl ober zum Verbrennen benutzen; doch beſteht ſchon eine ziemlich bedeu⸗ 
tende Nachfrage für Farbenfabrikation und zum Ga&-Carburiren (vergl. Schluß 
diefes Capitels), und werden daher große engen von Naphialin für diefen 
Zweck and dem Kreoſotöle gewonnen und je nad bem Zwecke ber Ber: 
wendung befonder® gereinigt. 

Livefey und Kidd (Amer: Pat. Wr. 258 178) wollen dies in grund⸗ 
licherer Weiſe dadurch thun, daß fie das Schweröl in einem geſchloſſenen Keſſel 
erhitzen und einen Luftſtrom Dber die Oberfläche des Oeles leiten. Die Luft 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1888, p. 826. — *) The Analyst 1887, p. 191; 
Chem.Zig. 1887, Rep., ©. 238. — ) Chem. Zis. 1889; s 1126. — 9 Ibid. 
1891, S. 1041. .. .. 
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reißt das Naphtalin mit etwas Del fort, die in einer Kammer condenfirt 
werden. Die condenfirte Mafle wird unmittelbar zur Fabrikation eines zur 
Carburirung von Luft oder Gas brauchbaren Artikel benugt, indem man fie 
wieder fchmilzt und in mit kaltem Waſſer umgebene Formen gießt, die wie 
Kerzenformen ausfehen, aber oben weiter find. Die Stangen werden jofort 
nad) dem Erſtarren aus den Formen herausgenommen, und das ganz an der 
Oberfläche befindliche Del wird abgewifcht, ehe e8 wieder in das Naphtalin 
einfidern kann. Ohne die plögliche Abkühlung mit Wafler witrde es ſich gar 
nicht abjcheiben. 

Diefes Verfahren kaun beftenfall nur ein ſehr ſchlecht raffinirtes 
Naphtalin ergeben. In Europa wenigftens iſt jetzt nur ein ſolches Naphtalin 
verfäuflich, welches an der Yuft nicht leicht roth wird, und dies fann man nur 
durch forgfältigere Behandlung erreichen, nämlich durch Heißprefien, chemifches 
Waſchen und Deitillation. 

Das Heißprefjen des Rohnaphtalins ift vielleicht der wichtigfte Theil 
feiner Raffinirung; manche behaupten fogar, daß man es fo ausführen fünne, 
daß eine chemiiche Wafchung vor der Deftillation unnöthig fi. Man führt 
es in Preſſen mit hohlen, durc Dampf geheizten Platten, wie Stearin= oder 
Anthracenprefien ans; vergl. ©. 443. Natürlich hängt viel von richtiger 
Regulirung der Temperatur ab. Se höher fte ift, um fo beiler entfernt man 
die Verunreinigungen, aber mit ihnen wird dann auch viel Naphtalin fortgehen, 
Lange, ehe fein Schmelzpunkt erreicht ift, ‚weil feine Löslichkeit in den begleitenden 
Delen bei höherer Temperatur raſch anfteigt. - 

Man kann aud) fo operiren, daß man die unreine Maſſe auf eine gewiſſe 
Temperatur erwärmt und dann preßt oder centrifugirt; aber dies wirft nicht 
fo gut wie eine Preffe mit Dampfheizung, wie beim Anthracen ausgeführt 
"worden iſt (©. 443). 

Man ift jegt fo weit gefommen, daß man aus dem ſich aus dem Kreoſotöl 
abjcheidenden Rohnaphtalin ohne große Koften einen vollftändig reinen Artikel 
machen kann, und manche Arbeiter ziehen dieſes Rohnaphtalin fogar dem reineren 
aus dem Carbolöl vor; aber in anderen Fabriken benutzt man ausſchließlich 
das letztere. 

Dean Stellt diejes Reinnaphtalin zuweilen aus demfelben Dele dar, welches 
zur Gewinnung des Phenol dient, und zwar nad) Ausziehung ber Phenole 
durch Natronlauge. Es ift diefes auch jehr vationell, da man ja eine der 
koftfpieligen Reinigungsarbeiten auf diefem Wege jchon zu einem anderen 
Zwecke vorweg nimmt. Im der That, wenn man die vom carbolfauren Natron 
abgenommenen Dele (©. 519) aus einer Leichtblafe deftillirt, jo kommt zwar 
noch etwas leichtes Del hinüber, jpäter aber fait ganz reines Naphtalin. Man 
merkt dies daran, daß beim Vermifchen einer Probe des Deftillates mit kaltem 
Waller nicht mehr ein über dem Wafler ftehendes Del, fondern weiße, im 
Waſſer ſchwebend bleibende Kryftallmafjen erhalten werden. Man wedjjelt 
jest die Vorlage und beftillirt num mit allen den unten zu befchreipenden 
Borfichtsmaßregeln, um eine Berftopfung durch das feit werdende Naphtalin 
zu verhüten. Der Inhalt der Vorlage ift ein rein weißer Kryſtallbrei, aus 
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welchem man das Naphtalin nad) dem Erkalten durch Preflen in einer ge⸗ 
heizten Preſſe gewinnt (j. 0). Die Menge des auf diefe Weiſe reful- 
tirenden Naphtalins ift indefjen nur gering, da ber größte Theil deſſelben 
fi ſchon beim Erkalten bes nicht rebeftillirten Carbolöles ausgeſchieden hat. 
In größeren Fabriken vereinigt man auf alle Fälle die ſowohl direct aus 
den Delen der erjten Deftillation (Kreojotöl, Carbolöl) ſich ausfcheidenden 
Mengen von Rohnaphtalin, als auch die aus redeftillirten, aber nod) nicht 
chemiſch gereinigten Delen und verarbeitet fie zufammen. 

Gleichgültig, welcher Provenienz das Rohnaphtalin ift, muß es vor der 
hemifchen Reinigung möglichft von Delen befreit worben fein. In ganz roher 
Weiſe gefchieht died zumächit durch Abtropfenlaflen auf perforirten Boden, 
oder auch durch fo langes Lagern in Haufen auf cementirtem Boden, bis fein 
Del mehr unten abfließt. Das Naphtalin enthält nunmehr noch ungefähr 10 
bis 15 Proc. flüffige Beftandtheile, die man in manchen Fabriken größtentheild 
durch Eentrifugiren entfernt, was bei der grobtryftalliniichen Beichaffenheit des 
Rohnaphtalins wenig Schwierigkeiten macht. Manche Fabriken ziehen dem 
Schleudern ein hydrauliſches Prefien in Süden bei gewöhnlicher Temperatur 
auf etwa 200 Atm. vor. Eine große englifche Fabrik unterläßt dieſe Arbeit 
und unterwirft gleich das abgetropfte Rohnaphtalin einer erften Deftillation, 
wobei 10 Proc. al8 Borlauf genommen und die nachfolgenden 70 Proc. in 
offene Fäſſer geflillt werden; den Reſt von 20 Proc. verwirft man. 

Die Fäfler bleiben acht Tage lang an einem Iuftigen, kühlen Orte ftehen; 
dann wird ber innere, ölhaltige Kern ausgeftochen und der harte, äußere Ring 
von Rohnaphtalin, welcher jetzt faft ölfrei geworden ift, weitere acht Tage auf 
einer fchiefen Ebene gelagert, wo er den letsten Reſt feines Delgehaltes verliert, 
um dann direct zur Reinigung geeignet zu fein. 

In einer anderen großen Yabrik- deftillirt man das Rohnaphtalin nad) 
ber erften, Kalten Prefiung, ‚nimmt einen Meinen Borlauf von etwa 8 bis 
10 Proc. ab und fängt weitere 80 Proc. als Hauptdeftillat auf. Dieſes unter- 
liegt dann einer zweiten, warmen Preſſung, gleichfalls auf 200 Atmofphären. 
Man führt diefes Prefien in der Weile aus, daß man das Rohnaphtalin in 
Säde füllt, von denen jeder 15-bi8 20 kg faßt, die Säde in Wafler von 75° 
fest nnd dann in die Hydraulische Prefie, paarweife neben und mit Zwiſchen⸗ 
... blech über einander gelegt, einbaut. Jede Preſſe faßt etwa 20 bis 30 Süde 
und das Preſſen dauert 2 bi8 21’, Stunden. Bon ben fteinharten Preßkuchen 
werden die äußeren, öligen Ranter mit einem ſcharfen Inſtrumente abgehauen 
und unterliegen einer neuen Preſſung; die harten inneren Stücke dagegen 
gelangen zur chemiſchen Reinigung. 

Die Deſtillirblaſen find flache, ſchmiedeeiſerne Blaſen von 1000 kg oder 
mehr Inhalt, geheizt durch ein directes Feuer mit Schußgewölbe gegen die 
Stichflamme, verjehen mit Mannloch, Sicherheitsventil und einem fehr hohen 
(bie 2 m) Helm, weldhen man noch mit befonderen Einrichtungen zur Dephleg⸗ 
mirung verjehen kann, der aber ſchon durch Luftlühlung allein in. dieſer Rich- 
tung wirkt. 

Zur Condenfation bient entweder eine einfache eiferne Schlange, ganz 

87* 


580 Carboldl. 


wie für Theer, wobei aber dafiir geſorgt fein muß, daß nicht nur das Waſſer 
im Kuhlbottich ſtets auf 80° erhalten wird, fondern daß auch feine fcharfen 
Biegungen, Knie und bergl., vorhanden find, in welchen ſich bei Beendigung 
einer Operation erftarrted Naphtalin. anfammeln könnte, was beim Beginn 
einer neuen Operation natlirlich Spannung in der Blafe, eventuell fogar eine 
Erplofion hervorrufen fann. Sollte ſich ‘einmal irgendwo ein Pflod von 
Big. 156. Naphtalin feftgefegt haben, ohne daß man 
—— gleich ſehen kann, wo (in welchem Falle 
man ihn durch Aufgießen von ſiedendem 
Waſſer u. dergl. leicht beſeitigen wurde), fo 
wird man dies am Ausblaſen des Sicher 
heitöventile8 merken. Dann wird man 
natikrlich -fofort da® Feuer ausziehen und 
im ſchlimmſien Falle die Blafe von oben 

durch Aufgießen von Wafler abkühlen. 
Ein Berftopfen bes Helmrohres ver- 
meidet man in einigen Fabriken ficher da- 
durch, da man baffelbe dicht mit einem ſchwachen Bleirohr ummwidelt, durch 
welches während der ganzen Deftillation, und fchon vorher, Dampf geleitet wird. 
Statt eines eigentlichen Sicherheitöventiles, welches ſich leicht verftopfen 
Tönnte und am Ende nicht ſchnell genug functioniet, dient beſſer eine Einrich-⸗ 


Big. 167. tung, wie die in Fig. 156 angebeutete. 
Auf der Blaſe figt ein 30cm meiter 
a | Rohrftugen a mit Flanſch, bededt mit 


‚einer Gußeiſenſcheibe d. Ein Haufkranz 
" wifchen beiden und: das Gewicht von 
d genügen zur Dichtung, ohne daß die 
Schraube des Bugels c angezogen 
wiirde. Letzterer figt im Gegentheife loſe 
auf und hat nur den Zmed, daß bei 
etwa zu geoßer Spannung in der Blafe 
der Dedel d nicht gewaltſam fortger 
ſchleudert, fondern nur fo weit gehoben 
wird, als e8 fein Spielraum im Bügel 
ce erlaubt, und num den Dämpfen Aus. 
tritt geftattet. 
Nah Watjon Smith wäre es 
einfacher und beffer, nur ein Loch im 
Dedet ber Blafe anzubringen, das mit einem Korkpfropfen verfchlofien ift, welcher, 
wenn Drud entfteht, Herausgeblafen wird. Fur große Blaſen reicht dies 
teinesfall® ans; vergl. auch ©. 322 und 347. 

Um jede Berftopfungagefahr zu vermeiden, arbeiten anbere Fabriken ohne 
Kuhlſchlange, nur mit Luftkühlung oder etwas dem Entfpredienden. Fig. 157 
zeigt den dazu dienenden Apparat. Die Dämpfe gelangen durch das Rohr a, 
in welchem das Dampfrohr.db Tiegt, in den Eifenblechchlinder d. Gegen 
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über dem ſchief eintretenden Rohre a, in deſſen Verlängerung, liegt das Rohr c, 
durch welches das Dampfrohr b austritt. Hierdurch wird verhitet, daß ſich a 
verftopfen kann; c dient zugleich als Reinigungsftugen. ‘Der Eylinder & fteht 
zu zwei Dritteln in einem weiteren oben offenen Eylinder e; wenn nämlich die 
Luftkühlung nicht ausreicht, ſo beriefelt man d von. oben mit Waſſer, welches 
fi in e anfammelt und fortläuft. Man hält aber abfichtlicdh die Temperatur 
in d fo hoch, daß das Naphtalin darin gefchmolzen bleibt und durch e ausläuft. 
Man füngt es in flachen, eifenblechenen Schalen auf, wo es zu Kuchen erftarrt, 
die ohne Weiteres zerbrochen und verpadt, nöthigenfall® aber noch einmal 
hydrauliſch gepreßt werden. 

Beim Deſtilliren des Naphtalins kommt faſt immer zuerſt etwas Waſſer 
und kleine Mengen von leichten Oelen, ſtets aber auch von vornherein Naphtalin 
hinliber. Wenn das Thermometer im Dampfe auf 210° geſtiegen iſt, wechſelt 
man die Dorlage und füngt das bis etwa 230°, allenfalls 2350 Vebergehende 
als reines Naphtalin auf. Dann hält man entweder mit der Deftillation inne 
und giebt den KRüdftand zum Schweröl, oder man beftillirt weiter in eine 
andere Vorlage, um das jet kommende, unreine Naphtalin wieder zu reinigen. 
Uebrigens geht, abgejehen von der Berftopfungsgefahr, bie Deftillation ſehr ‚Leicht 
und ſchnell von ftatten. 

Die hemifche Wafchung muß, wenn das Material nicht fon vorher zur. 
Gewinnung ber Phenofe fo behandelt worden war, mit ber Einwirkung von 
Natronlauge anfangen, die man hierbei beliebig ftart nehmen kann. Man muß 
dazu verfchloffene eiferne Gefäße anmwenben, welche durch einen Dampfmantel 
oder eine Schlange über den Schmelzpunft des Naphtalins (790) erhigt werben 
fönnen und am beften mit einem mechaniſchen Rührwerke verjehen find. Bei 
ſehr unreinem Naphtalin müßte man vielleicht diefe Behandlung mehrmals 
wieberhofen. ebenfalls muß man das gefchmolzene Naphtalin Tängere Zeit 
mit der Lauge durchrühren, diefelbe, welche ſich unter dem Naphtalin ſammeln 
wird, ablafjen, und dann mehrmals mit heißem Waſſer auswaſchen, welches, 
Sobald es rein ift, Über dem Naphtalin ftehen wird. 

Bei den befferen Sorten des Rohnaphtalins, vor allem alfo dem nad) 
©. 578 beftillirten, kann man die altaliiche Behandlung. ‚ganz erjparen und 
gleih mit der Schwefeljäure anfangen, welche im concentrirten Zuftande ja 
ohnehin ebenfalls die Reſte von Phenolen als Sulfofänren entfernen wird. 
Nah BoHL!) fol man Scwefelfäure von 45% B. anwenden. Nach anderen 
Erfahrungen wirkt diefe viel zu wenig energifch; man muß vielmehr mindeftens 
60 grädige Schwefeljäure nehmen. Noch befler wirkt 66grädige Schwefel« 
jäure; doch Löft diefe bei der Temperatur der Einwirkung fchon: fehr merkliche 
Mengen von Naphtalin mit auf, was eine Minberausbeute, aber fehr. gute 
Dxalität von Naphtalin zu Wege bringt. Im einigen Fabriken wälcht man 
erft mit verbünnter, darauf mit concentrirter Säure. Im Großen genügen: 
5 bis 10 Proc. Schwefeljäure. 

Die Miſchung mit Schwefelfäure findet in. gußetfernen Cylindern mit 
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Dampfheizung durch eine Bleiſchlange und Ruhrwerk ſtatt. Das Sublimiren 
von Naphtalin kann dabei ziemlich läſtig ſein. Hierauf folgt mehrmaliges 
Auswaſchen mit Waſſer und zuletzt mit ſchwacher Natronlauge, zur Entfernung 
aller Säure, worauf das gereinigte Rohnaphtalin in die Reindeſtillirblaſe von 
genau derfelben Einrichtung, wie die Rohbeftillirblafe, geichafft wird. 

Die erwähnte englische Fabrik hält eine vorgängige Oxydation durch 
Kaliumbichromat für nöthig. Man fett zum geſchmolzenen Naphtalin (Charge 
1200 kg) 1 Proc. Bichromat nebft der nöthigen Menge 60 grädiger -Schwefel- 
jäure und läßt zwei Stunden agitiren. Nachher giebt man wenig Waller zu, 
läßt noch eine halbe Stunde rühren, dann zwei Stunden abfigen und zieht 
"die grüne Löfung am Boden forgfältig ab. Jetzt kommt erft die Reinigung mit 
Scwefelfäure von 66° Be., und hierauf da8 Wafchen mit verblinnter Natrons 
lauge und zulegt mit reinem Waller, dem man zur befieren Scheidung fo viel 
Glauberſalz zufegt, daß das fpecifiiche Gewicht der Löfung beträchtlich höher 
ift, als das des gefchmolzenen Naphtalins. ine vorgängige Orydation mit 
Braunftern und Schwefelfäure hat auch Runge fehr gute ‘Dienfte geleiftet, und 
zwar fette er bei der Behandlung mit Schwefelfänre (60 = oder 66 gräbiger) 
einige Procent vegenerirten Braunitein („Weldonſchlamm“) zu, und erhielt 
nad) dem Deftilliren ein Product, welches fich nad) mehreren Jahren noch völlig 
weiß erhalten hat, während die beften damals erhältlichen Producte deutfcher 
Fabriken daneben roth geworden find. Undere Orybdationsmittel, felbft ge 
wöhnlicher fein gepulverter Braunftein, leiſten denfelben Dienft, wie anderweitig 
angeftellte Berfuche gezeigt haben. Im Großen ſchmilzt man am beften das 
Naphtalin in einer Pfanne mit Dampfmantel, miſcht e8 mittelft eines NRühr- 
werkes ſehr gründlich mit etwa 5 Proc. fein gemahlenem Braunftein und fegt 
allmälig, oder in zwei Bortionen, 5 bi8 10 Proc. Schwefelfüure zu, worauf 
man noch eine halbe bis eine Stunde rührt. Bei Naphtalin aus bereits 
gewafchenem Carbolöl kann eine alkaliſche Waſchung ganz wegfallen. 

Bei dein heutigen, außerordentlich billigen Preife für nahezu chemiſch 
reines Napbtalin (ca. 15 Mi. pro 100 kg) kann man feinen großen Aufwand 
an Chemikalien für die Reinigung machen. Thatſächlich arbeiten auch die 
meiften Fabriken nur mit Schwefelfäure und ganz geringen Mengen Natron» 
auge, welche mehr den Zwed hat, das raffinirte Product zu entjäuern, ale 
Phenole und fogen. Brandharze, welch letztere in dem einmal deftillivten Pro⸗ 
ducte überhaupt nicht vorkommen, zu entfernen. 

Zur zweiten Deftilation des Naphtalins dient in der mehrfach citirten 
englifchen Fabrik eine liegende Blaſe von 2000 kg Faſſungsraum, welche eine 
Colonne von 14 Beden trägt. Das Kuhlrohr ift 10 m lang, bei einer lichten 
Weite von 5”; ein befonderer Kühler foll dadurch überflüflig fein und das 
Naphtalin fo deftilliven, daß es beim Austritt aus diefem Rohre fait gar nicht 
jublimirt. In deutschen Theerdeftillationen bedient man fich unjeres Wiflens 
nirgends einer Colonne, legt dagegen den größten Werth auf eine forgfältige 
erſte Deitillation und warnies Preſſen. 

Die Reindeſtillation des Naphtalins ergiebt zunächſt einen kleinen, wäſſe⸗ 
rigen Vorlauf, der für ſich aufgefangen wird. Die nachfolgenden 50 Proc. 
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der Füllung find bei guter Reinigung direct in Fäſſer abziehbar, welche mit 
Bapier ausgeleimt find, um nad dem Erftarren in den Handel gebradjt zu 
werden. Man zieht jo lange ab, ald eine Probe, auf einem Uhrglaſe erjtarrt und 
mit wafjerheller 66 grädiger Schwefelfäure übergoſſen, dieje nicht gelb färbt, und 
fi) beim Erhitzen damit mit höchften® ſchwach gelbbrauner Farbe löſt. Unter 
Beruckſichtigung der Abfälle, welche immer wieder mit verarbeitet werden, erzielt 
man eine Ausbeute an Reinnaphtalin von etwa 70 Proc. 

Das deſtillirte Naphtalin wird ſtets aus dem Kühlapparate in finfiger 
Form auslaufen gelaflen, manchmal anf eine große Metallplatte oder in eine 
niedrige, flache Pfanne, wo e8 erftarrt und dann in fleine Stücdchen zerbrochen 
und zu Pulver gemahlen wird. Zuweilen wendet man aud) Heine Formen zum 
Gießen an. Das für das Albo⸗Carbon⸗Licht (ſ. u.) beftimmte wird in Stangen, 
ähnlich wie raffinirter (Stangen) Schwefel, gegofien. Dies gefchieht vermittelt 
etwas conifcher Formen aus Hartholz, oder auch durch eine den Kerzenform⸗ 
maſchinen ganz ähnliche Machine. Kine fpeciele Maſchine dafür tft von 
Nenjean patentirt worden (D. RB. Nr. 36708). 

Wo große Mengen von Naphtalin raffinirt werben, können die von dem 
flüffigen Naphtalin in den Formen vor dem Erftarren auffteigenden ‘Dämpfe 
die Umgebung beläftigen. Man vermeidet dies, wenn man bie als Form die 
nende Pfanne mit einem hydraulischen Randverſchluß verfieht und fie mit einem 
darin eintauchenben Dedel, der an einem Krahne hängt, bis zum Erkalten bededt 
hält. Die Vorrichtung ähnelt den Reinigungstäften der Gasfabriken. 

Zum Raffiniren des Rohnaphtalins ſind noch einige andere Vorſchläge 
gemacht worden, die, wie es ſcheint, keinen Eingang in die Technik gefunden 
haben. Der Vollſtandigkei halber ſeien dieſelben hier mitgetheilt. 

©. Lind (D. R⸗P. Nr.35 168) preßt Rohnaphtalin wiederholt hydrau⸗ 
liſch, deſtillirt und behandelt das Deſtillat in einem gußeiſernen Rührapparate, 
ähnlich den für die Nitrobenzolfabrikation gebräuchlichen, mit einer Löſung von 
Seife bei 85%. Der größte Theil der Maſſe löft fi auf; die Miſchung wird 
in hölzerne Gefäße abgelafien, durch kaltes Waſſer abgekühlt, in einer Centri⸗ 
fuge entwäflert, gewaſchen und beitillirt. Das Naphtalin geht jetzt beinahe 
chemiſch rein über, als eine waflerhelle Slüffigkeit, welche zu einer großflodigen, 
fchneeweißen, kryſtalliniſchen Maſſe erſtarrt. Die Verunreinigungen des Roh⸗ 
naphtalins bleiben in der Mutterlauge zurück. 

Ein anderes Verfahren hat ſich Dehnft!) patentiren laſſen. Nach ihm 
laſſen ſich die Verunreinigungen, welche die Reindarſtellung des Naphtalins er⸗ 
ſchweren, durch eine Behandlung mit Schwefel in der Siedhige (170 bis 1750) 
in hochjiedende Körper Hberführen, und dann leicht von dem Naphtalin durch 
Deftillation trennen. Letzteres foll dabei unverändert bleiben. Je nach der 
Reinheit des Rohnaphtalins ſchwankt die Menge des erforderlichen Schwefels 
zwiſchen 2/s bis 1 Proc. vom Gewichte des zu reinigenden Naphtalins. 

Stenhonfe und Grove ?) erhiten das anderweitig ſchon gereinigte 


1) D. R.⸗P. Rr. 47364, 1888. — *) Ber. d. deutich. chem. Gel. 1876, 
683, 
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Raphtalin mit einigen Procent Schwefelfäure auf 180°, beftilliven die ent» 
ftehende ſchwarze Maſſe in einem Dampfftrome und wiederholen dies, bis das 
Product fi) bei 100° in einem Ueberſchuſſe von Schwefelfäure one jede Fär⸗ 
bung auflöft. Dieſes, für wiſſenſchaftliche Zwecke von ihnen angewendete 
Reinigungsverfahren würde ſich im Großen kaum bezahlt machen; namentlich 
wäre die Sublimation des mit Säure gemifchten Naphtalins eine unangenehme 
Operation. 


Das deftillirte reine Napktalin findet hauptſächlich Anvendungi in der 
Anilinfarbeninduſtrie zur Herſtellung der Naphtole und Naphtylamine und 
deren Sulfoſäuren, ſowie der Phtalſäure ꝛc. Für gewiſſe Zwecke, namentlich 
für den mediciniſchen Gebrauch und als infectenvertilgendes Mittel (Motten⸗ 
pulver), wird es mit Vorliebe in Schuppen, weniger in Stüden und Pulver 
verlangt. Es giebt zwei Wege, ein derartiges Product herzuftellen: das Um⸗ 
kryſtalliſiren des Schon chemiſch reinen, deſtillirten Rapptaline aus einem geeigs 
neten Löfungsmittel, fowie die Sublimetion. 


Als Löſungsmittel beim Umkryſtalliſtren des Naphtalins dienen 
in der Regel leichte Petroleumdeſtillate, welche beträchtliche Mengen davon auf⸗ 
zunehmen vermögen. Man führt die Operation in’ emaillirten, mit Rückfluß⸗ 
ühlern verfehenen Gefäßen aus, welche durch Dampf geheizt. werben können. 
Man läßt die Löfung entweder in diejen Gefäßen direct erfaften oder zieht jie 
in gefchloffene, ähnliche Gefüße ab, die am Boden einen Hahn befigen, durch 
welchen die Miutterlauge von ben Kroftallen abgezogen werden Tann. | 

Letstere werden, nachdem fie faft nichts Flüſſiges mehr abgeben, in einer 
Centrifuge geſchleudert, und an der Luft getrodnet. Je derber die Blättchen 
ſind, deſto weniger Verluſt hat man beim Trocknen an Löſungsmittel und 
Naphtalin und deſto geſuchter iſt auch die Waare. 

An einigen Orten ſoll zum Umkryſtalliſiren des Naphtalins mit großem 
Vortheile auch Amylalkohol verwendet werden, wobei man faſt keinen Verluſt 
an Loſungsmittel durch Verdunſtung haben ſoll. 


Zur Darſtellung von ſublimirtem Naphtalin braucht man nicht von 
der chemiſch reinen, deſtillirten Waare auszugehen; man gelangt vollkommen 
zum Ziele, wenn man das mit Säure und Lauge in der beſchriebenen Weiſe 
raffinirte Product in die Apparate einfüllt. 


Die Sublimation erfolgt in Meinem Maßftabe in dem (nad Wurtz) 
in Fig. 158 dargeftelltert Apparate. 

a iſt ein Keffel zum Schmelzen des Naphtalins, geheigt durch das Feuer 
auf dem Roſte b, den Fuchs c und die Züge dd. Auf den Keflel paßt eine 
an Ketten und einem Heinen Krahne e aufgehängte Tonne./, in beren oberem 
Dedel ſich ein Feines Loch zum Entweichen der Luft befindet. Das Naphtalin 
jublimirt in die Tonne hinein, fett fich in Kruſten an den Wänden berfelben 
feſt und wird nach Beendigung der Operation und nachdem die Tonne durch 
den Krahn feitwärts gerückt worden ift, heransgeichlagen. Man darf nicht fo 
Hark feuern, daß es ſchon während der Operation in der Tonne | Ve und 
wieder hinabläuft. 
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Für größeren Betrieb ift der Apparat Fig. 159 (a. f. S.) beftimmt. a ift eine 
flache eiferne Pfanne, etwa 3m lang, 2m breit and Im tief. Auf ihrem 
Boden liegt die Schlange d fir geſpaunten Dampf. Bededt ift die Pfanne 
mit dem fehief -anfteigenden hölzernen Dache c, defjen unterer Theil ſich um 

Vig. 158. 


Angeln in die punktirte Stellung zuritdlappen läßt. Daran ſchließt ſich eine 
höfgerne Kammer d, etwa 5m lang, 3m breit und 1,5m hoch mit der Ein 
fahrthur e und einer Klappe im Dedel ala Sicherheitsventil. Die Hite des 
indivecten Dampfes in der Schlange b genügt zur Sublimation; man barf 
teinenfalls fo hoch erhigen, baf Deftillation eintreten Könnte. Das in d ſich 
anfammelnde Naphtalin wird immer nad) einigen Tagen herausgefchafft. 
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Ausführlich befchreibt Hirſch ) die Darftellung' des fublimirten Naphtalins. 
Sein Reinigungsverfahren für das Rohnaphtalin bietet wenig Empfehlens- 
werthes, ba es eine doppelte Sublimation erfordert, die bei dem hier befchrie- 
benen, im Großbetriebe üblichen Verfahren umgangen werden fann. Dagegen 
entfpricht die von ihm gegebene Einrichtung durchaus der in der Praris 
üblichen. 

Die Sublimationsfammer A (Fig. 160) ift ein, aus einem 30 cm ſtarken 
Mauerwerke aufgeführter, wegen der bei freier Feuerung hohen Feuersgefahr 
am beften volltommen freiftehender Bau und ift 5m lang, 3m breit und 3m 
hoch. Auf dem Mauerwerte ruht ein leichter Dachſtuhl, der mit Dachpappe 
eingededt und im Innern der Kammer verfdalt, verrohrt und mit Mörtel 
verpußt wird. B ift eine ſchmiedeeiſerne Pfanne, 3m lang, Im breit und 
50cm tief, die über das Schutz- reſp. Gittergemölbe C fo eingemauert wird, 
daß die Feuergafe aus dem Heizraume durch D, unterhalb bes Oitergenötbes, 


Sig. 189. 


nad) ruckwarts ſtreichen, vor in die um die Sublimationspfanne B herum⸗ 
fuhrenden Fuchſe E auffteigen, um fodann durch die Eſſe zu entweichen. Die 
Eſſe wird einfach) in die an einer Stelle auf 48 cm verftärkte Umfafjungsmauer 
der Sublimationsfammer verlegt und bloß 1m hoc) über da8 Dach aufgeführt. 

Im dem Fuchſe E bringt man eine von außen mehr ober weniger fchlieh- 
bare Mappe an, um den Zug reguliren zu können. F’ift eine um ihre Are @ 
drehbare, mit Eiſenblech von innen und außen beſchlagene Holzthur, welche 
während des Sublimirend nur mit Lehm verfittet zu werden braudt. Das 
Füllen und Entfeeren der Pfanne geht bei gehobener Thür ſehr raſch und 
ohne Verunreinigung der Sublimationsfammer von ftatten. ZH find zwei 
oberhalb der Pfanne angebrachte, mit Eiſenblech beſchlagene Holzdedel; diefelben 
find leicht auszugeben ımd ruhen auf Eifenfpangen, die in. den beiden, bie 
Thur F abfchließenden Seitenmauern befeftigt find. Wie bei der Deftillation 





1), Chem,-tg. 1884, ©. 839. 
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Die Dephlegmatoren, wirken hier diefe beiden Dedel; indem ſich die von den 
Naphtalindämpfen mitgeriffenen Dämpfe der ſchwerer fiedenden Theeröle an 
den Flächen condenfiren und in die Pfanne zurücfliegen. J ift eine gleichfalls 
mit Eiſenblech befchlagene Holzthur, welche in einem Falze des Thürftodes 
ruht und beim Ausräumen des Naphtalins aus ber Kammer ausgehoben werden 
tann; während des Betriebes wird die Thur auch nur mit Lehm verdichtet. 
L ift ein eifernes, 8 cm ftarfes Luftrohr, welches im Innern der Kammer ca, 
10cm über den Berpuß vorfteht und über da8 Dach um ca. 50cm Hinausragt. 
An dem Luftrohre L hängt die Schale M, welche zum Auffangen des fid im 
Luftrohre condenfirenden Waſſers dient. 

Dan findet wohl die Angabe, daß man das Naphtalin vor der Sublima- 
tion mit Sand mengen folle; dies ift aber ganz unnöthig. 

" Big. 160. 


Manche ziehen direct in die Maſſe eingeblafenen Dampf dem indirecten 
Dampfe vor. Im diefem Falle muß zwifchen der Pfanne nnd der Sublimationg- 
kammer ein Zwiſchenraum zum Auffangen des ſich condenfirenden Waſſers 
wit ein wenig Naphtalin angebradt fein. 

Dan hat and) verſucht, die Sublimation ftatt mit Dampf (indirectem) 
durch einen heißen Luftſtrom, welcher durch einen Ventilator eingeblafen wurde, 
zu bewirken, hat dies aber. al8 unvortheilhaft wieder aufgeben muſſen. Bei 
Anwendung von gewöhnlicher Luft tritt leicht Entzündung ein, und vorgängige 
Entfernung des Sauerftoffs durch glühende Kohlen ift teuer; babei ift auch 
die Condenfation ſchwerer als bei Dampfheizung. 

Nah einem Patente von Tammann!) läßt ſich Napktalin und ver 
ſchiedene feiner Homologen aud; aus den Reinigungsfäuren der Petrofeums 
taffinerien gewinnen. Es erſcheint ausgefchloffen, daß das Verfahren jemals 
auf das Naphtalin felbft angewendet werben könnte und ift wohl nur mit 
NRüdjicht auf die dabei erhaltenen Dir und Trimethylnaphtaline von 
Intereſſe. 


) D. RP. Nr. 96879; Chem. Ind. 1898, S. 108; Zeitſcht. f. angem. Chem. 
1898, ©. 46. 
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Unterfuhung des Naphtaline. 


Die Eigenjchaften des reinen Naphtalins fiehe S. 171. Im Handel 
wird heute das Naphtalin von faft hemifcher Reinheit verlangt. Es fol ohne 
Nüdftand flüchtig fein, genau bei 799 fchmelzen und bei 217 bis 2180 fieden. 

Man überzeugt ſich davon, ob fid) das Naphtalin an der Luft und dem 
Fichte weiß halten wird oder nicht, wenn man Proben mit Schwefelfäure und 
Salpeterfäure anftellt. Beim -Auflöfen in concentrivter heißer reiner Schwefel» 
jäure foll da8 Naphtalin nur eine ſchwach violette oder ganz hellroſa Farbe 
erzeugen; folches, welches dabei abjolut feine Färbung gegeben hätte, wenn man 
etwas größere Mengen anmwendete, ift uns bis jet noch nicht vorgefommen. 
Selbft renommirte Naphtalinforten ‚geben manchmal noch eine ziemlich rothe 
Löſung, was ihre unzulängliche Reinheit beweift. Die Salpeterfäureprobe wird 
ausgeführt, indem man auf den Boden eines Erficcator reine, nicht rauchende 
Galpeterfäure giebt und die Naphtalinproben auf Uhrgläfern darüber ftellt; 
da8 Ganze wird bededt. Wenn die Proben wenigftens eine halbe Stunde, 
befier zwei Stunden, farblos bleiben, ift das Naphtalin gut. Weniger gute 
Sorten färben ſich bald rofa. Nach einigen Stunden werden fie alle gelb, 
jedenfall8 durch Bildung von Nitronapktalin. 

Phenole kann man im Naphtalin nachweiſen, indem man es mit ver⸗ 
biinnter Natronlauge kocht, abkühlt, filtrirt und zum Filtrate Bromwaſſer und 
Salzſäure fegt, was alle vorhandenen Phenole als Bromverbindungen nieders 
ſchlagen wird. 

Chinolinbafen entdedt man durch Auflöfen in concentrirter Schwefeljäure, 

Eingießen der Löfung in Wafler, Filtriren, Alkaliſchmachen des Filtrates und 
Deftilliren, wobei die Chinolinbaſen mit dem Waffer übergehen und ſich durch 
ihren charakteriftiichen Geruch verrathen werden. 

Häuffermann (Privatmittheilung) hebt hervor, daß felbft ein mehr als 
hinreichendes Wachen mit Säure und Alkali das:Naphtalin nicht von gewillen 
Kohlenwaflerftoffen befreit, welche weder den Siedepunkt, nod) die anderen 
äußeren Eigenjchaften des Napbtalins verändern, aber fi) in der fpäteren 
Habrifation von Naphtylamin, Naphtol u. |. w. bemerklich machen. Dieſe Bere 
unreinigungen find nur durch gemifle Löſungsmittel zu entfernen, und: e8 fcheint, 
als ob das jegt meift ausgelibte Heißpreflen des Naphtalins ebenfalls auf ihre 
Entfernung hinwirke. 

Bei der Unterfuhung von Waarenproben auf einen Gehalt an 
Naphtalin wird man faft immer von feiner Eigenfchaft, mit Leichtigkeit zu 
jublimiren, Gebrauch machen fünnen. In bejonderen Fällen dürfte auch bie 
folgende, von -Küfter!) gegebene acidimetriiche Beſtimmung von großem 
Werthe fein. 

Digerirt man Naphtalin mit einer gemeffenen Menge einer bei Zimmer- 
temperatur gefättigten Pilrinfänrelöfung auf dem Waflerbade, fo verjchwindet 
allmälig der Kohlenwaflerftoff und an feiner Stelle jcheidet fich die äquivalente 


1 Ber. d. deutſch. chem. Gel. 1894, ©. 1101. 
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Menge der molecularen Pilrinfäureverbindung ab, entweder fofort, oder auch 
erit beim Abkühlen, faft immer aber fo gut wie quantitativ. Durch Zitration 
der Pikrinſäure im Yıltrate mit Lacmoid (Kahlbaum) als Indicator läßt fich 
ſchnell und ficher da8 gebundene Naphtalin beftimmen, da die Bereinigung nad) 
molecularen Verhältnifien erfolgt. Das Digeriren auf dem Waflerbade muß 
bei der Flüchtigkeit des Naphtalins im hermetifch verjchloffenen Gefäße. erfolgen 
und es empfiehlt ſich dazu folgende Anorbnung: 

Die zu unterfuchende, naphtalinhaltige Subftanz kommt mit der abge- 
mefjenen Pilrinfäurelöfung von bekanntem Gehalte in eine Heine Kochflafche, 
die jo groß zu wählen tft, daß fie bi etwa zum Halſe angefüllt wird. Bei 
der Bemeſſung der Pilrinfäurelöfung ift zu beachten, daß die fir die Zimmer⸗ 
temperatur gejättigte Löſung etwa Y/so=mormal ift umb daß nad) vollendeter 
Umfegung noch ein genligender Ueberſchuß von Pikrinſäure in der Löſung ver- 
bleiben muß, da nur in diefem Falle die Bildung der Mlolecularverbindung 
quantitativ erfolgt. 

Die Flafche muß genügend ftark im Glaſe fein, um ohne Gefahr Iuftleer 
gepumpt werden zu können und wird mit einem Kautſchukpfropfen verichlofien, 
durch defien Durchbohrung eine etwa 7 cm lange Glasröhre geht, die ohne 
große Muhe verjchoben werden kann und am unteren Ende zugeſchmolzen ift. 
Etwa 11/; cm oberhalb dieſes Endes ift ein Feines, feitliches Loch eingeblafen, 
fo daß bei genügend tiefem Einſchieben der Nöhre bie Flaſche durch diefes leer⸗ 
gepumpt werden kann. 

Nach vollendetem Evacuiren zieht man, während die Pumpe noch ſaugt, 
die Röhre ſoweit empor, daß das Augefhmolgene Ende mit der unteren fläche 
des Stopfens abfchneidet, wodurch die Communication des Flafcheninneren mit 
der Umgebung unterbrochen wird. Bei forgfältiger Zufammenitellung bes 
Apparates hält die Flaſche die Luftleere tagelang, fo daß man auf dem Wafler- 
babe erhigen kann, ohne daß Ueberdruck in der Flaſche entfteht. Iſt die Um⸗ 
ſetzung vollendet, ſo läßt man abkühlen und am beſten über Nacht. ftehen. Bor- 
dem Deffnen der Flafche läßt man durch Einfenfen der Röhre Luft in den 
Apparat eintreten. Dan filtrirt und titrirt die Pilrinfäure im Filtrate durch 
eine eingeftellte Löſung von Baryumbybrat zurid. 

Zu beachten ift bei Ausführung diefes Verfahrens, baß auch Acenaphten, 
Chryſen, ſowie die beiden Naphtole das gleiche Verhalten zeigen; Phenanthren 
dagegen nicht. Es wird ſich alſo nur in jenen Fällen anwenden laſſen, wo nicht 
Producte zugegen find, ‚die gleichfalls Pikrate bilden. 


Verwendung des Naphtalins. 


Das Naphtalin, welches in allen Steintohlentheeren in wechlelnden 
Mengen!) vorlommt, war früher einer der wenigft gern gejehenen Beftanbtheile 


1) Watjon Smith fand den 1873 und 1874 von der ſtädtiſchen Gasfabrik 
zu Mancheſter gelieferten Theer merkwürdig arm an Raphtalin, faft frei davon. In 
Ganneltohlentheeren fand er Raphtalin neben Paraffin. Die Angabe von Galvert, 
dab in Newcaftler Theer 58 Proc. Napbtalin vorkommt (S. 171), ift einfach Unfinn. 
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des Theers. Es häufte ſich ſchließlich immer in den zu gar nichts anderem als 
zur Holzimprägnation tauglichen Delen an und wurde bier ſehr läſtig durch 
feine Kryftallifation, fo daß in manchen Fällen geradezu verlangt wurde, daß. 
jolhe Dele gar fein feſtes Naphtalin enthalten follten (vergl. S. 497 ff.). In 
jolhen Fällen bleibt nichts anderes übrig, als es mit in das Pech hineinzu⸗ 
arbeiten. 


Zumeilen wird auch Rohnaphtalin zur Heizung, 3. B. von Theerblafen, 
benugt. Zu diefem Zwede wird es gefchmolzen und mittelft eines Dampf⸗ 
ftrahle8 in die Feuerung eingefprigt, genau wie Theer oder Theeröle 
(S. 248 ff.). 

Neuerdings hat die früher fehr unbedeutende Verwendung des Naphtalin® 
als Ausgangspunkt für die Darftellung von Farbftoffen einen großen Aufs 
ſchwung genommen. Zu bem Martiusgelb (Binitronaphtol) und dent 
Naphtalinrofa (Magdalarotd) kam zuerft 1876 die Phtalfäure (für Eofine 
aller Art) und feit 1878 die große Reihe der Azofarbftoffe In den meiſten 
Fällen braudt man für diefe Farben die Naphtole, C,H, (OH), namentlidy 
das P-Naphtol, fowie die Naphtylamine und verlangt zu deren Yabrifation ein 
möglichft reines, an der Luft nicht roth oder mißfarbig werbendes Naphtalin; 
die Darftellung eines folchen ift daher jetzt in allen größeren Theerdeſtillationen 
eingeführt. 

Eine der wichtigften Verwendungen des Naphtalind war eine Zeit lang 
die zum Sarburiren von Leuchtgas. Dies ift früher fchon oft vor- 
geihlagen worden, 3. B. von Bowditch (E. P. Nr. 2937, 1862); aber 
der hauptfächliche Anftoß zu diefer Induftrie iſt durch die Erfindungen von 
Livefey und Kidd, die fi fpäter mit H. Vale affoctirten, gegeben. Ihr 
Apparat, „Albo⸗Carbonlicht“ genannt, eignet fid) befonders für Meine 
Flammen und fol mehr als die Hälfte des fonft file dieſelbe Leuchtkraft in 
den beiten Argandbrennern confumirten Gaſes erfparen; er giebt alſo troß der 
Ausgabe für Naphtalin eine große Erſparniß. Ein Nachtheil ift es, daß, 
wenn der Apparat zu heiß wird, zu viel Naphtalin verdampft und die Flamme 
rußig wird; bei weiterer VBernadjläffigung würde das Naphtalin ins Sieden 
fommen und der Apparat berften. 

Bei von I. Battinfon angeftellten Verſuchen 1) gaben 1000 Cubikfuß 
Gas mit 4,63 Pfund (— 2,10kg) Naphtalin in der Albo- Carbonlampe 
ebenjo viel Ticht als 2700 Eubiffuß Gas mit einem gewöhnlichen guten Flach⸗ 
brenner, oder 1780 Cubikfuß in guten Argandbrennern. 

Elfter?) fand, daß 1chm Berliner Gas, carburirt mit 53 g Naphtalin, 
ein 20» Slerzengas ergab, wobei der Gasverbraud) pro Flamme und Stunde 
100 Liter und 5 Naphtalin betrug. Straßenlampen verbrauchten 100 bis 
117 Liter Gas und 5g Naphtalin, und ergaben 16 bis 17 Kerzenſtärken. 
Durchſchnittlich ergab das Albo-Carbonlicht eine Erjparnig an Gas von 50 Proc., 


ı) Trans. Newcastle Chem. Soc, 1882, V, p. 1385. — *) Schultz, Stein⸗ 
foblentheer, 2. Aufl.. I, S. 199. 
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und an Gefammtfoften von 30 Proc. Die befte Wirkung erzielte man mit 
Heinen Brennern. Das fpecififche Gewicht des Cafes ftieg durch den Carbu⸗ 
rirungsproceß von 0,38 
auf 0,60. 

Big. 161 zeigt die ge- 
brauchlichſte Form des 
Albo⸗Carbonapparates. 
Die kupferne Kugel a ſitzt 
mit dem durch Reibung 
dicht paffenden Stabe d auf 
einer entſprechend ausge⸗ 
bohrten Hulſe c. Sie iſt 
oben dur eine aufge⸗ 
ſchraubte Kappe d ver- 
ſchloſſen, welche zum 
Einfitllen des Naphtalins 
dient. Das Gas ftrömt 
dur c, d und e ein und 
durch f, 9, k in den Bren- 
ner i. Ueber letztereni 
befindet ſich die kupferne 
Scheibe x, welde in 
Fig. 162 von oben gefehen 
abgebildet ift. Dan fieht 
hier, wie duch Berftellen 
des um einen Stift in ber 
Mitte drehbaren Schiebers 
U die mit entſprechen⸗ 
den Ausſchnitten verfehene Scheibe k entweder geſchloſſen oder geöffnet werben 
fann. Das aus i brennende Gas erhigt die Scheibe k, welche ihre Hige an 
die Kugel a überträgt, und das darin befindliche Naphtalin etwas über feinen 
Schmelzpunkt (auf 80 bis 90°) erhigt. In Folge Fig. 162. 
davon beladet ſich das durchſtrbmende Gas mit 
Naphtalindämpfen, welche feine Leuchtkraft unge 
mein erhöhen. Sollte zu viel Naphtalin mit 
Iommen und die Flamme dadurch rufend werden, 
fo ſtellt man den Schieber II wie in Fig. 162, 
wodurch die Erwärmung der Kugel a erheblich 
vermindert wird. . . 

Zrog ber anfcheinend mit Recht gerühmten Borzlige diefes Verfahrens ift 

doch die Verbreitung ber Albo-Carbonbeleuchtung zwar nicht unbedeutend (im 
Jahre 1885 wurden in einer uns befannten engliſchen Fabrik 400 Tonnen 
Napptalinftangen für diefen Imedd gemacht), aber doch lange nicht fo allgemein, 
alg man erwarten follte, MAd in einigen Fällen ift es nad) der Einführung 
fpäter wieder abgeichafft worden. . Dies ſcheint meift davon Herzulommen, daß 
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das Anzinden des Gaſes mühſam iſt. Anfangs, ehe dns Naphtalin heiß ge⸗ 
worden iſt, brennt das Licht ſehr klein, und es braucht etwas Geduld. Wenn 
man andererſeits den Apparat nur einen Augenblick zu heiß werden läßt, ſo 
iſt das ganze Zimmer auf längere Zeit mit dem äußerſt ſtechenden Geruche 
des Naphtalindampfes erfüllt. Natlirlich kann man dies durch aufmerkſame 
Bedienung vermeiden; aber an dieſer fehlt es nur zu oft, wie leicht ver⸗ 
ſtündlich. 

Das Princip der Carburirung mit Naphtalin iſt augenſcheinlich ganz 
beſonders geeignet zur Anreicherung von ſehr armem Gaſe, wie es durch Aus⸗ 
ziehen des Benzols mittelſt eines der S. 47 ff. beſchriebenen Verfahren erhalten 
wird. Davis!) erwähnt, daß ſolches Gas, aus dem pro 10000 Cubikfuß 
18 Liter Benzol ertrahirt worden waren und welches nur neun Kerzenſtärke 
hatte, durch das Albo⸗-Carbonlicht mit Leichtigkeit auf 20 Kerzen gebradit 
werben konnte, wobei der Verbraud) von Gas zur Beleuchtung eines 3 x 3m 
mefjenden Zimmers von 23 auf etwa 31/, Cubikfuß Gas fan. Auch um aus 
Koksofen⸗Rückſtandsgaſen (S. 52 u. ff.) ein beſſeres Leuchtgas zu machen, 
würde diefes Verfahren geeignet fein. 

Eine neue Albo-Carbonlampe ift von Kitfon & Co. conſtruirt 
worben; bei diejer ſoll die Leuchtkraft des Gaſes durch das Naphtalin um das 
2. bis 21, fache gefteigert werden (Dingl. Journ. 267, 34). 

Philipp's Carborygengas?) beruht auf ber Berbrennung. von in 
Petroleum gelöften Naphtalin im Sauerftoffftrome. Eine Lampe dafiir ift 
von Carl befchrieben worben 2); doch dürfte dieſe Beleuhtungsart zu umſtänd⸗ 
(ih und foftipielig fein. 

J. W. Sutton (Engl. Bat. Nr. 4747, 1883), ©. W. Little (E. P. 
Nr. 17108, 1885) und H. 3. Siebel jun. (E. P. Nr. 2752, 1887) haben 
ähnliche Apparate conftruirt. 

Sudheim und Koppen (D. R.-P. Nr. 6051 und 7784) verwenden 
Naphtalin zur Fabrikation phosphorfreier Zündhölzer. 
| „Pantopollit“ ift ein Dynamit, welches einige Procent Naphtalin ent- 
hält. Man glaubte dadurch das Entftehen von falpetrigen Dämpfen bei der 
Erplofion vermeiden zu können; aber praftifche Verfuche haben gezeigt, daß der 
hierbei verbleibende Geruch noch viel ſchlimmer als bei gewöhnlichem Guhr⸗ 
dynamit wart). Napbtalin als ſolches oder in Form feiner Nitroverbindungen 
bildet auch heute noch einen wejentlichen Beftandtheil gewiſſer Exploſivſtoffe, 
3. DB. de8 Dahmenit, ferner der Gegenftände folgender Patente: D. R.⸗P. 
Nr. 93228 (U. Geferih), D. RP. Nr. 93351 (M. Bielefelbt), 
D. RP. Nr. 100522 (Corbin u. Co)... 

L. Stein (D.R-P. Nr. 23 947) macht pordjes Steinzeng, indem er 
dem Thone in Waſſer ſuspendirtes oder in Löfungsmitteln aufgelöftes Naphtalin 
incorporirt, trodnet, das Naphtalin. verflüchtigt, wobei es wieder ‚aufgefangen 
wird, und den Thon in gewöhnlicher Art brennt. Die gebrannten Artikel 


. 2 Journ. Soc. Chem. Ind. 1886, — 3), Wagners Sahresber, 1870, 
6.728. — ®) Ibid. 1872, ©. 856. — °) bie. 1876, ©. 496, 
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zeigen eine gleichmäßige Porofität, und da das Naphtalin keine Afche hinter- 
läßt, jo find die Poren nicht zum Theil mit einer jchmelgbaren, Temperatur- 
wechfel weniger leicht ertragenden, Maſſe ausgefüllt. 

M. E. Coutin!) will eine befondere reinigende Seife durch Zu- 
ſammenſchmelzen von 2 Thln. gewöhnlicher Seife mit 3 Thln. Naphtalin dar: 
ſtellen. Ob diefe Seife wirklich mehr Reinigungstraft als gewöhnliche Seife 
befigt, ift zweifelhaft; nicht aber, daß die, welche fie brauchen, einen fehr un- 
angenehmen Dunftkreis um fich herum verbreiten werben! 

Das Naphtalin wird zuweilen zur Vertreibung von Ungeziefer, 
3.8. von Motten, und beim Ausftopfen von Thierhäuten gebraucht. Pelonze ?) 
empfahl e8 im Allgemeinen fiir Desinfectiondzwede; Fürbringer?) befonders 
für Kranlenzimmer und Abtritte, flatt Carbolpulver. Eine fpecielle Unter- 
fuhung der desinficirenden Kraft des Naphtalins ift von Ernft Fifchert) 
angeftellt worden. Es verhindert die Entwidelung von Schimmel und tödtet 
in kurzer Zeit Pilze, wie Penicillium, Mucor, Phycomyces, Oidium lactis, 
den Hefenpilz, die verichiedenen Spaltpilge ꝛc. Niedere Thiere werben ver- 
trieben oder getödtet; Naphtalin dient daher als Mittel gegen Motten, Bhyllorera, 
die Käfer» und Schmetterlingsfammlungen zerftörenden Inſecten und anderes 
Ungeziefer. Auch ift e8 fehr gut in der Wundbehandlung zu verwenden und 
dient hier ebenfo gut oder befier als Carbolfäure oder Jodoform, ohne wie diefe 
giftig zu fein. Daher jcheint e8 zu einer bedeutenden Rolle im Haushalte und 
der Medicin berufen. 

Man madıt leicht die Bemerkung, daß Pelze und Wolljachen, welche im 
Sommer durch Naphtalinpapier gegen Motten gefchiitt worden waren, den 
durchöringenden Geruch des Naphtalind beibehielten und exit nach längerer 
(mehrtägiger) Lüftung wieder getragen werden konnten. 

Rad) Chem. Trade Journ. 1891, 8, 304 wird Naphtalin in England 
auch zum Eonferviren des Zimmerholzes benugt, welches eine biß zwei Stunden 
in einen mit gefchmoßenem Napbtalin geflillten Trog zu liegen fommt. Es 
verbrängt den Zellfaft und ſchützt das Holz vor dem Angriffe durd Feuchtigkeit 
und Infecten. Dagegen ſoll e8 fich aber nicht fir Grubenhölzer, Wafjerbauten :c. 
eignen, wo Kreofot mehr am Plage ift. 

Nach einem D. RB. Nr. 99 710 an Les Fils de I. Heinrich’) in 
Schlettftabt dient das Naphtalin zum Borgerben von Hänten unter Anwen- 
dung von damit verjegten Gerbbrühen. Es macht die Haut gefchmeidiger umd 
ſichert ein gleichmäßiges Eindringen ber Gerbſtoffe in dieſelbe. 

Die im Jahre 1887 verwendete Menge Naphtalin ſchätzt Kraemer auf 
5000 Tonnen. 


Schwere Solvent Naphta und Pyridinbaſen. 
Das nad) der Extraction der Carbolſäure aus redeſtillirtem Carbolöl 
binterbleibende, ſtark nach Bafen riechende Del, das etwa die Hälfte der ange- 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 3853. — *) Bull. Soc. Chim. 1866, 
p. 351; 1868, p. 258. — °) Berl. klin. Wochenſchr. 1882, Nr. 10. — *) Ibid. 
1881, Nr. 48; 1882, Nr. 8. — *) Chem. Ind. 1898, S. 634. 
Lunge-Köbler, Steinkohlentheer. 38 
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wandten Delmenge beträgt, hat man früher in der Leichtölblafe einer erneuten 
Deftillation unterworfen und daraus noch eine, bis etwa 180° übergehende 
Yraction gewonnen, die man mit dem Leichtöle vereinigt, und auf Solvent 
Naphta (90 Proc. zwiichen 120 bis 160° übergehend) verarbeitet bat. Seit 
aber die Gewinnung des Benzols aus Kolsofengafen immer mehr um ſich ge 
griffen hat und zur Abforption große Mengen einer phenol- und naphtalin- 
freien, zwiichen 160 bis 200° übergehenben Theerölfraction gebraucht werden, 
und man andererjeitö zu der Weberzeugung gelangt ift, daß die in dem er» 
ſchöpften Carbolöle enthaltenen Theerbaſen ſich mit Vortheil gewinnen laſſen, 
geht man in der Verarbeitung dieſes Oeles weiter. 

Die Pyridinbaſen, welche in der Denaturirung des Alkohols, ſowie 
in der Anthracenreinigung ein großes Abſatzgebiet gefunden haben, hat man 
ſeither ausſchließlich bei der Verarbeitung der Knochen auf Knochenkohle ge⸗ 
wonnen. Wie bei der Deſtillation der Steinkohle erhält man dort ein thee⸗ 
riges und ein wäſſeriges Deſtillat, nur mit dem Unterſchiede, daß hier erſteres 
auf letzterem ſchwimmt. Ein großer Theil der Pyridinbaſen findet ſich in 
dieſem öligen Deſtillate, während ein anderer Theil in dem wäſſerigen ammo⸗ 
niakaliſchen Theile enthalten iſt und ſich bei der Verarbeitung deſſelben auf 
ſchwefelſaures Ammoniak als dunkle, ölige Schicht auf der Oberfläche der zur 
Abſorption vorgelegten Schwefelſdure abſcheidet. Das Baſengemiſch kann 
davon abgehoben und durch Deſtillation gereinigt werden. 

In ganz ähnlicher Weiſe kann aus dem erſchöpften, redeſtillirten Carbolöl 
dieſes Baſengemiſch gewonnen werden. Das Oel wird zu dieſem Zwecke mit 
einer mäßig verdünnten Schmwefelfäure ausgeſchüttelt und in die ſchwefelſaure 
Löfung ein Strom von Ammoniak eingeleitet, wobei ſich die Bajen nad) voll» 
fländiger Sättigung der Schwefeljänre mit Ammoniak auf der Oberfläche ab» 
fcheiden, bezw. von dem Ammoniak als ftärkerer Bafe ausgetrieben werden. 
Dber die Säure wird, wie fchon früher (S. 228) erwähnt, mit Kalk neutralifirt 
ber Deftillation unterworfen und das wäflerige Deftillat mit Aetznatron entwäſſert, 
oder die Baſen ausgefalgen. Die gleiche Behandlung erfährt auch das aus 
der rohen Phenolnatronlöfung durch Dampf abgeblafene, ſtark bafenhaltige Del. 

Auf diefelbe Weife können auch die bei der Reinigung des Leichtöles und 
Borlanfes abgehenden Reinigungsfäuren nad) vorheriger Abjcheidung ihrer 
theerigen Verunreinigungen durch entfprechendes Verdünnen mit Wafler auf 
Bafen verarbeitet werden, was aber bei ihrem geringen Gehalte an folchen 
bisher nicht lohnend war. 

In glücklicher Weife vereinigt ein Patent der Chemiſchen Fabriks— 
Üctiengefellfhaft!) in Hamburg die Gewinnung der Theerbajen aus der 
Reinigungsfäure mit jener aus dem Carbolöle. In ben Theerdlen find die 
Bafen offenbar nicht im freien Zuftande enthalten, was jchon daraus hervor. 
geht, daß ihre Geruch beim Behandeln der Dele mit Alkali erft deutlich hervor⸗ 
tritt. Sie können demnach vollftändig auch erft nad) der allaliichen Be⸗ 
handlung der Dele biejen entzogen werden. 


1) D. R.⸗P. Nr. 34947, 1885; Nr. 36372, 1885. 
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Genannte Actiengefellfchaft reichert nun die bafenhaltigen Abfallfäuren 
der Leichtöle, des Rohbenzols und gewifjer Brauntohlentheeröle erft mit Baſen 
an, ehe fie weiter verarbeitet werden und verführt dabei folgendermaßen. 

Die Abfallfchwefelfäure wird foweit mit Wafler verdünnt, daß die meiften 
Harze zc. fich als dicke, theerige Schicht oben abfcheiden und die darunter 
figende Säure nod) ein fpecififches Gewicht von 1,2 bis 1,25 zeigt. Sie 
wird durch Schütteln mit voher Carbolſäure volllommen farblos erhalten und 
in diefem Zuſtande zur Abforption der in den rohen Leicht» und Carbolölen 
enthaltenen Bafen, bevor diefelben mit concentrirter Schwefeljäure ger 
wafchen werden, verwendet. Die noch ſaure Bajenlöfung wird mit Ammoniaf 
in ben befannten Apparaten zur Herftellung von jchmwefelfaurem Ammoniak 
(fiehe dieje im zweiten Bande diefes Werkes) gefättigt, wobei fich auf der 
Dberfläche eine ölige Schicht abjcheidet, welche die Verunreinigungen der 
Säure neben den Bafen enthält. Dieſe legteren werden durch Deftillation 
aus der abgezogenen Deljchicht gewonnen, während die Löſung von Iäwefel- 
faurem Ammoniak zur Kryftallifation eingedampft wird. 

Das zu diefen Verfahren erforderliche Ammoniaf gewinnt man aus 
dem bei ber erften Deftillation des Theers entfallenden. Ammoniafwaffer, fo 
daß auf diefe Weife die Reinigungsſäure faft gänzlich in Form von ſchwefel⸗ 
ſaurem Ammoniaf wiedergewonnen wird und nebenbei die Theerbaſen und- 
theerigen Stoffe ohne jegliche Anwendung befonderer Neagentien erhalten 
werden. 

Dean wird bei dem befchriebenen Verfahren die Reinigungsſäure vortheil« 
haft in großen Ueberjchufje verwenden, um ficher zu fein, daß auch ſämmtliche 
Bafen von derjelben aufgenommen werden, und die Säure immer wieder mit 
friſchem Del zufammenbringen, bis fie ſich foweit mit Bafen angereichert hat, 
daß deren Abtreibung ſich verlohnt, was ſich ja auf titrimetrifchenm Wege leicht 
feftftellen läßt. 

Ueber die Gewinnung ber Pyridinbafen madht auch Scheithauer?), 
allerdings fehr kurze, Angaben. Danach wird die fchwefelfaure Löſung, die 
ein |pecififches Gewicht von 15 bis 200 Be. befittt, durch längeres Abfigen- 
faflen von anhaftenden Delen, die fich auf der Oberfläche abfcheiden und von 
Brandharzen, die zu Boden finken, getrennt und durch Grudekoks mit wenig 
Putzwolle filtrirt. Im der Haren Löſung beftimmt man den Pyribingehalt 
durch Zerfeßen derfelben im Maßcylinder mit Natronlauge von 38° Be. Sie 
enthäft in der Regel 20 bis 30 Proc. Rohpyridinbafen (bei der Brauntohlen- 
theerverarbeitung). Die Yerjegung der fauren Löſung im Betriebe erfolgt im 
geichloffenen Gefäße durch Natronlauge, Ammoniak oder eine andere Baſe, 
nachdem man vorher die nöthige Menge durch Titration feftgeftellt hat, wobei 
ein Feiner Weberichuß verwendet wird. Zweckmäßig läßt man in die zu zerfeßende 
Flüffigfeit die faure Bafenlöfung am Boden des Gefäßes eintreten und 
erzielt dadurch eine fchnelle und reine Abjcheibung der Bajen, welche nad) dem 


1) Sabrilation der Mineralöle. Braunſchweig 1895, Fr. Vieweg u. Sohn, 
©. 146. 
88 + 


596 Carbolõl. 


Abzuge der Salzlöfmg durch Natroulange von 380 Be. entwäfiert und hierauf 
deſtilliri werden. Bei der Rohdeftillation nimmt man zmmähht 75 Proc. ber 
Charge ab, wobei die “Temperatur auf 270° Reigt. Dieſes Deſtillat wird 
nochmals mit Ratronlauge von 38% Be. entwällert, uub Hierauf in einem 
Golounenapparate unter Anwendung des ‘Ihermometers redeftillirt umb in bie 
gewünfchten Fractionen zeriegt. 

Das mit verdünnter Abfallfänre gewafhene Carbolöl wird 
hinterher noch mit einer ganz verdännten Ratronlange entfänert, bevor es im 
der Leichtölblafe einer Testen Deftillation über freiem Yener unterworfen wirb. 
Da das Abforptionsdl für Kolsofengafe nicht in farblofem Zuſtande verlangt 
wird, ift eine nachträgliche Waſchung mit concentrirter Schwefelfänre 
üherfläfiig Die lebte Deftillation defielben erfolgt mit aufgeſtecktem Thermo⸗ 
meter 


Man fängt als Borlauf den Antheil für fich auf, der bis etwa 160 bis 
170° übergeht und reimigt denfelben mit einer pafienden noch der Säurewäſche 
unterliegenden Yraction des Leichtöles (fiehe nächte Capitel). Cr liefert für 
fi) behandelt und deftillirt faft mr Solvent-Raphta (120 bis 160°) und 
zulegt noch einen Heinen Antheil Abforptionsnaphta. Die folgende Fraction 
läßt man bis etwa 215 bis 220° zuſammenlaufen; fie bildet eine ſchwach gelb 
gefärbte Fläffigleit von angenehm aromatiſchem Geruche, welche bei der frac- 
tionirten ‘Deftillation im Glastolben die gewünſchten Siedegrenzen (90 Broc. 
von 160 bi8 200° übergehend) zeigt. Nach längeren Lagern dunkelt das 
Product noch etwas nad). 

Der Blafenrüdftand ift wicht bedeutend und fcheidet nadı dem Erkalten 
noch etwas Raphtalin ans; er wandert direct zum Kreofotöl. 

Das Ausbringen an Baſengemiſch ift, auf Theer berechnet, äußerſt gering 
und dürfte kaum (and) bei Heranziehung des Kreojotöles) 0,25 Broc. betragen. 


Unterfuhung des Pyridinbaſenge miſches für die Zwede ber 
Denaturirang von Spiritn®. 


Nach Beſchluß des Bundesrathes vom 21. Yuni 1888 werden an das 
zur Denaturirung ded Spiritus (in Berbindung mit Holzgeift) zu verwendende 
Bene Tengeneite folgende Anforderungen geftellt: 

Das Pyribinbafengemmifch foll farblos oder ſchwach gelblich gefärbt fein. 

Sein Wafſergehalt foll 10 Proc. nicht überfteigen. Bei der Deftillation von 

100 Raumtheilen des Gemiſches follen bei dem normalen Barometerftande 

von 760 mm bis zu einer Temperatur von 140° des hunderttheiligen Thermo» 

meters mindeſtens 90 Raumtheile übergegangen fein. ‘Das Gemiſch foll mit 

Woafler ohne weientliche Trübung in jedem Berhältuifie mifchbar und frei von 
iak fein. 

Zur Prüfung des Gemiſches hat derſelbe folgende Borfchriften gegeben: 

1. Farbe. Mit Rüdfiht auf das Leichte Nachdunkeln des Pyridin⸗ 
bafengemiſches bei längerem Stehen foll noch eine Färbung bis zu ber des 
Mabeiraweines zuläffig fein. 
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2. Berhalten gegen Cadbmiumdlorid. 10 com einer Löſung 
von 1cem Poridinbafen in 100 ccm Wafler werden mit 5 ccm einer 5proc, 
wäflerigen Löſung von waflerfreiem, gefehmolzenem Cadmiumchlorid verjegt und 
kräftig gefchlittelt; es foll al8bald eine deutliche kryſtalliniſche Ausicheidung ein- 
treten. Mit 5com Neßler'ſchem Reagens follen 10 com berfelben Pyridin⸗ 
bafenlöfung einen weißen Niederſchlag geben. 

3. Siedetemperatur. Dan verführt wie üblich, doch fol das Deftillat, 
erft wenn das Thermometer auf 140° geftiegen ift, mindeſtens 90 com be» 
tragen. 

4. Miſchbarkeit mit Waffer. 20 ccm Pyridinbaſen dürfen, mit 
40 ccm Waffer verjet, ‚feine Deltröpfchen abfcheiden. 

5. Waffergehalt. Beim Durdjichütteln von 20 ccm Baſen und 
20 ccm Natronlauge von 1,4 fpecif. Gew. jollen nad, einigem Stehenlaflen 
minbdeftens 18,5 ccm der Baſen abgefchieden werden. 

6. Titration der Bafen. 1ccm Pyridinbafen in 10 cem Wafler 

gelöft, werde mit Normalfchwefeljäure verfegt, bis ein Tropfen der Miſchung 
auf Congopapier einen deutlichen blauen Rand hervorruft, der al8bald wieber 
verſchwindet. Es follen nicht weniger als 10 ccm ber Säurelöfung bis zum 
Eintritt diefer Reaction verbraucht werben. 

Zur Herftellung des Congopapieres wird Filtrirpapier durch eine Löſung 
von 1g Congoroth in 1 Liter Waſſer gezogen und getrodnet. 

Zur titrimetrifhen Beftimmung der Pyribinbafen empfiehlt 
K. E. Schulze!) Eifendloridlöfung als Indicator, da fümmtliche anderen 
Indicatoren nicht zu verwenden find. Er verführt dabei folgendermaßen: 
5cem Pyridinbafen werden in 100 com Waſſer gelöft und mit 1 ccm einer 
5 procentigen Eiſenchloridloſung verfegt. Es fcheibet fich flodiges Eifenoryd- 
hydrat ab, bis zu deſſen Verfchwinden vorfichtig Normalfchwefelfäure zugeſetzt 
wird. Eine Anzahl von Beleganalyfen beweilen die Brauchbarkeit der 
Methode. 


1) Ber. d. deutih. dem. Gel. 20, 3391. 


Zehntes Kapitel. 


Das Leichtöl. Der Vorlauf. 


Wir verftehen unter Leichtöl diejenige Fraction der erften Deitillation des 
Theers, welche zwifchen dem Vorlauf (der Eſſenz) und dem Carbolöle in der 
Mitte fteht, wie dies auf S. 341 und 345 erläutert worden if. Wir haben 
dort auch gefehen, daß manche Fabriken (namentlich continentale) diefe Fraction 
gar nicht abfondern, fondern alles zufammen auffangen, was vor dem „Mittels 
öle* kommt, alfo etwa bis 170%. Dies ift auch durchaus rationell, da ja 
beide Sractionen genau die gleiche weitere Behandlung zu erfahren haben. In 
engliichen Fabriken dagegen zieht man vor, das Leichtöl vom Vorlaufe getrennt 
zu halten und erft noch einer weiteren Kectification zu unterwerfen, bevor man 
es zufammen mit dem erfteren verarbeitet. Es muß bezweifelt werden, ob ſich 
bamit ein befonderer Vortheil erzielen läßt, wenn nicht eben das Leichtöl nad) 
oben fo weit getrieben worden ift, daß ſchon das ganze Carbolöl in die Fraction 
mit hineingerathen ift. Dann ift natürlich, wie wir fchon bei der Beſprechung 
des Carbolöles gefehen haben, eine Redeſtillation unerläßlich. 

Diefes Leichtdl enthält immer noch ein wenig Benzol, ziemlich viel Toluol 
und fehr erheblich von den höheren Homologen; daneben aber nod) mehr Phenole, 
Naphtalin und einen Antheil von unbelannten inbifferenten flüffigen Delen, 
wie fie im Schweröle vorherrichen. 

Das eigentliche Leichtöl, wenn man damit jo weit geht, bis das Deftillat 
anfängt im Waſſer unterzufinfen, hat ungefähr die folgenden Eigenfchaften. 
Sein fpecififches Gewicht ift etwa 0,975. Es fängt an bei 95° zu fieden 
(wenn da8 Thermometer in die Fluſſigkeit ſelbſt eintaucht); es geht aber fehr 
wenig über, ehe da8 Thermometer auf 120° fteht, und von da bis 1719 gehen 
etwa 30 Proc. Über. Was darüber kommt, gehört zum Carbolöle. Um aber 
ein richtiges Urtheil über die Qualität des Leichtöles zu gewinnen, muß man 
das Deftillat bis 1719 noch einmal rectificiren. Es ergab z. B. ein (nicht 
bejonders gutes) Leichtöl bei der erften Deftillation : 

Siedepunft 119° 120° 130° 149° 160° 171° 

96° 1 3 41/, 9 16 2612/, Proc. 

und beim Rectificiren der 261/, Proc.: 


Siedepunkt 93° 100° 1100 120° 1300 1380 
900 1 2 5 9 13 16 Proc. 
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Leichtöl des Handels iſt natürlich um fo werthvoller, je mehr leicht 
flüchtige Beftandtheile es enthält, vorausgejegt, daß es unverfälfchtes Stein- 
tohlentheeröl it. Selbfterzeugtes Leichtöl follte zwar eine gute Ausbeute bis 
171° ergeben, aber nur wenig unter 1200 abgeben. Das erftere wird beweifen, 
daß die Vorlage nicht zu Spät für Carbolöl umgeftellt worden ift, das letztere, 
daß kein Vorlauf mit in das Leichtöl übergegangen ift. 

Ein gewifler Theil des Leichtöles wird ohne weitere Reinigung verwendet, 
namentlid) auch zur Herftellimg redjt guter Eifen- und Holzfirniſſe. Der 
größte Theil defielben wird, wenn für fich allein aufgefangen, wie in England, 
durch Rectification weiter verarbeitet und zwar zunächſt über freiem 
Feuer. 

Der Zwed dieſer erften Kectification kann noch nicht gut die Darftellung 
von reinen Handelöprobucten fein; hierfitr ift das Leichtöl noch zu complicirt 
zufammengefegt. Aus ähnlichen Gründen lohnt auch feine Behandlung mit 
Chemikalien gewöhnlich noch nicht, man müßte e8 dann abfichtlich jo weit auf- 
gefangen haben, daß es fchon fehr viel Carbolſäure enthält. Man wird aljo 
meift nur darum rectificiren, um auf der einen Seite die leichteft flüchtigen 
Dele zu gewinnen, welche gewiſſermaßen die Nachzügler des Vorlaufes find und 
mit diefem zufammen weiter behandelt werden, und um auf der anderen Seite 
diejenigen fchwerften Dele abzufcheiden, welche feine Ausbeute an Benzol« 
bomologen mehr verfprechen und mithin zum Schweröfe oder befler zum Carbol⸗ 
Öle gehen können. Im der Mitte zwifchen diefen beiden Producten wird noth⸗ 
wendiger Weile eine Fraction bleiben, welche noch etwas von den Charakteren 
beider zeigt, und welche man als fecundäres Leichtöl bezeichnen könnte; dieſe 
wird eben ftetS wieder von Neuem in die Blaſe zurückgegeben und mit frifchem 
Leichtöl zufammen rectificirt, fo daß fchließlic) eine völlige Spaltung in jene 
beiden oben bejchriebenen Producte gefchieht, obwohl bei jeber einzelnen Opera» 
tion drei Producte erhalten werden, welche wir als Leichtöl-Naphta, fecundäres 
Leihtöl und Rückſtand bezeichnen wollen. 

Es ift mithin faft allgemein üblich, bei der Kectification des Leichtöles 
zwei Sractionen zu machen, und das dritte Product als Rüdftand direct aus 
der Blaſe abzulafien. Es kann fi nur fragen, wo die Grenzen diefer Frac⸗ 
tionen Liegen. Selbftredend muß, wenn der Rüdftand zum Schweröle gehen joll, 
die Deftillation fo lange fortgefegt werden, bis keine irgend merfliche Menge 
von Benzolhomologen mehr im Rüdftande ift, und hiermit wird die Grenze der 
zweiten Fraction gegeben; wo der Rückſtand zum Carbolöle geht, kommt es 
nicht einmal darauf an, da ja bei deſſen Behandlung mit Natronlauge bie 
mit Übergegangenen Kohlenwaflerftoffe doch noch abgefchieden werben. Im 
erfteren Falle geht man in der Regel fo weit, bis das Deftillat entfchieben in 
Waſſer unterzufinfen anfängt; im zweiten Falle arbeitet man meift mit bem 
Thermometer (f. u.). 

Mehr fraglicd kann e8 fein, wo man die Grenze zwilchen der erften und 
zweiten Fraction fteden fol. &8 kommt aud) fo ſehr viel nicht darauf an, da 
ja die zweite Fraction immer wieder in die Blafe zurüdgeht. Im der von 
unge früher geleiteten (englifchen) Fabrik wurde als Unterfcheidungsmittel 
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das Artometer angewendet, und wurbe die Vorlage gewechfelt, fobald daſſelbe 
auf 10° under proof der englifchen Spirituswage (= 0,932 fpecif. Gew.) 
geftiegen war, wobei ungefähr ein Viertel des Leichtöle8 übergegangen war; 
dann beftillirte man weiter, bi8 das Deftillat in Wafler unterfant, was wieber 
einem Viertel bi8 zur Hälfte des Leichtöles entſprach. “Die erfte Fraction (die 
Leichtöl-Naphta, in englischen Fabriken auch zuweilen als „twice run naphta“ 
bezeichnet) zeigte, wenn man das Leichtöl direct von der erften Theerdeſtillation 
anmenbdete, folgende Reſultate bei der Prüfung im Laboratorium: 


Deftillirend in Procenten bei 










Siedepunkt 1000 1100 130° 





120° 171° 






| 9g0 





| 
nm... lv) 2 | 83 | 0 


1 78 
1a)... | 2. 612 24, 88 89 — — — 
2 17.... | -|ı 6 71|9|40 64 79 
)1R....1—- | —| 4138 10 | 2ı | 44 |69%, | 78 
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1a) ift da8 Refultat der Rectification der erſten 50 Proc. von 1); 
3a) der erften 44 Proc. von 3). Hiernach eriftiren zwar große Verfchieden- 
beiten in den Mittelftufen; als Enbrefultat bleiben aber ſtets etwa 80 Proc. 
bi8 1719 übergehend. Auch fieht man aus den Proben 1a) und 3a), daß 
man aus dem Teichtöle feinesfalls mehr erhebliche Mengen von Benzol, dagegen 
Toluol, Xylole zc. gewinnen Tann. 

Etwas höhere Stedepunkte zeigen natürlich die vom carbolfauren Natron 
abgenommenen Dele, wie aus folgendem Beifpiele erhellt, wo 1) die Deftillation 
des Deles ſelbſt, 2) die Rectification der erften 41 Proc. defielben bedeutet: 


Siedepunkt 930 100° 110° 120° 130° 138° 149° 160° 171° 


)1ı8 - — — — 4, A 41 8 72 
2) — — 56 2 3 a -— — — 
Davis!) giebt folgende Reſultate für „twice run naphta“: 
Specif. Gewicht Deftillirt bei 
100° 110° 120° 140° 170° 2000 


2) 0878...0 7 41 72 94 99 
b) 08858... 3 28 46 71 88 95 
c)0901...2 20 40 62 80 91 
d) 0904. . . 0 9 29 57 81 95 


In Muspratt-Stohmann’ 8 Chemie (3. Aufl, 6, 1175) finden fich 
folgende Angaben über die Deftillationsrefultate aus fühbeutfchen (1) und 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, p. 646. 
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norbbentfchen (2, 3) Yabrilen (umgerechnet in derſelben Weife, wie die obigen 
Angaben). 
Mebergehend in Procent bis: 


1000 1300 1400 180° 2000 


1) 106 25,0 — 38,9 572 
2) 15,4 — 22,5 44,0 — 
3) 20,3 — 2712 50,0 — 


Bei dieſer Angabe ift übrigens jedenfalls nicht Leichtöl in dem oben an⸗ 
gewenbeten Sinne, fondern Vorlauf und Leichtöl zufammen gemeint. 

Schon aus diefen Laboratoriumsproben fieht man, daß die Deftillation 
des Leichtöles befier mit Hllfe des Thermometers ſtattfindet. Es dürfte fich 
dann empfehlen, die erfte Sraction bis 170° aufzufangen und zum Borlauf zu 
geben, dann bis 205 oder 210° zu gehen und das Product wieder fpäter um⸗ 
zuarbeiten und den Rüdftand zum Earbolöle zu geben. Nach Wurtz's Dictio- 
naire de Chimie (I, 1633) behandelt man die zwifchen 150 und 200° über» 
gehende Hauptfraction des Theers (welche ungefähr unferem Leichtöfe entfpricht) 
in folgender Weife: 


Erfte Rectification. 


a) Traction bi8 120°, kommt zur entfprechenden Fraction des Borlaufes 
(des bi8 150° erhaltenen Hauptdeftillates). 

b) Fraction von 120 bis 190°, fommt zur chemifchen Reinigung mit 
Säure und Lauge, dann zur zweiten Rectification. 

c) Rüdftand (über 1900), geht zum Schmweröle. 


Zweite Rectification 
(dev chemifch gereinigten Fraction b). 


a) Product bi8 1209 enthält Benzol und Toluol, kommt zu den ent« 
fprechenden Producten aus Vorlauf. 

b) Product von 120 bi8 1279 giebt Benzin Nr.1 zur Yledenreinigung. 

0) „ „ 127 „ 140° „ n n„ 2. 

d) „ 140 „ 15000 0 08. 

e) Rüdftand, kommt zum Schweröle. 


Bon dem zwifchen 170° und 210° übergehenden Producte, das wir als 
fecundäres Leichtöl bezeichnet haben, wurde Runge in einer englifchen Fabrik 
gefagt, daß man es in rohem Zuſtande zur Reinigung des Anthracens (S. 443 ff.) 
benuge, oder aber e8 mit Dampf rectificire (jedenfalls nach chemifcher Reini» 
gung) und es dann als „solvent naphta“ gleichfalls für Anthracenreinigung 
oder zum Auflöfen von Kautſchuk anwende. Wir haben fchon im vorigen 
Capitel gejehen, daß man eine gleiche, jedoch phenolfreie Fraction als Auf- 
löfungenaphta (Waſchöl) bei der Gewinnung des Benzold aus Kolsofengafen 
verwendet. 


/ 
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Die Kectification des Leichtöles gejchieht aus jchmiedeeifernen Blaſen, 
deren genauere Beichreibung bier unterlaffen werden Tann, weil fie in der 
Kegel genau wie eigentliche Theerblaſen gebaut und eingemauert find. Ihre 
Böden werden jedod) nie fo ftark nach innen gebogen, wie bie8 auf ©. 312 
gezeigt ift, weil beim Deftilliven von Leichtöl viel weniger als bei Theer in ber 
Blaſe zurückbleibt. Nur in den größten Fabriken wird ed freilich lohnen, fie 
ebenjo groß wie Theerblaſen zu machen; fchon in mittelgroßen wird man ver- 
jüngte Copien derfelben nehmen, da ja nur wenige Procente bes Theers hier 
zu behandeln find. So reiht 3. B. eine Leichtölblafe von 1,8m Höhe und 
1,5 m Durchmefler. für vier Theerblafen von der doppelten Weite und Höhe 
bin. Es ift nicht räthlich, erheblich Heinere Dimenfionen als die eben an- 
gegebenen zu wählen, ſelbſt in Kleineren Fabriken, fondern Lieber die Blaſe 
feltener gehen zu Lafien oder fie zugleich zur erſten Rectification des Rohbenzols 
zu verwenden. Dan Tann nämlich eine Blafe von obiger Größe, welche eine 
Füllung von etwa 3500 Liter fafjen wird, leicht in einem Arbeitstage (7 bis 
9 Stunden) abtreiben und über Nacht ftehen lafien, um dem NRüdftande vor 
dem Auslaufen Zeit zur Abkühlung zu geben. Der Dom der Blafe ift mit 
Mauerwerk oder fonft fchlecht leitender Bekleidung bededt. Der Helm ijt von 
Oußeifen und fegt ſich in ein 50 mm weites Eifenrohr fort, welches in eine eiferne 
Kuhlſchlange übergeht, deren Weite anfangs 37 mm ift und bis auf 25 mm 
abnehmen darf. Ein Kühlbottid) von 1,8 m Höhe und 1,2m Weite genligt 
für eine Blaſe von obiger Größe Mean ftellt ihn am beften jo auf, daß er 
durd) eine Mauer von der Blaſe getrennt ift, und felbitredend gilt dies auch 
von den beiden Vorlagen fir Naphta und zweiten Leichtöl; auch das Ablaß⸗ 
rohr für den Rüdftand geht am beiten durch diefe Mauer hindurch, jo daß alle 
diefe Theile von der Blafenfeuerung vollfommen ifolirt und dabei mit einem 
Blicke zu überfehen find. Fig. 163 zeigt diefe Anordnung. 

Das Ablafrohr für den Rückſtand wird am beften mit einem Schrauben 
gewinde verfehen, um denfelben durch ein Eifenrohr unmittelbar und dicht ab» 
gefchlofien in den Schweröl- oder Carbolöfbehälter ablaufen laſſen zu können. 
Trotz übernächtiger Abkühlung bleiben nämlich diefe Rückſtände noch immer 
ſehr Heiß und ftoßen äußerft beißende und beläftigende Dämpfe aus. 

Die übrigen Ausrüftungsftüde, Mannloch, Füllrohr, Luftauslaßrohr, 
Thermometer, verftehen fich von jelbft; jehr anzurathen ift auch ein Sicherheits⸗ 
ventil von einfacher Conftruction (S. 322 u. ff.). 

Beim Betriebe der Leichtölblafe kann man anfangs auch ftark feuern, 
muß aber fofort mit Eintritt ber Deftillation die Hite ‚mäßigen und darf diefe 
erft fpäter wieder fteigern. Es geht nämlich auch hier noch etwas Wafler 
mit über, welches aber bald wieder aufhört. So lange noch Naphta übergeht, 
alfo etwa bis 150 oder 170°, muß man im Kühlbottich kaltes Wafler zu- 
fließen lafjen. Bon jest ab aber muß man Kühlwaſſer und Deftillat warm 
werden laflen, weil Naphtalin in großer Menge mitlommt und das Kuhlrohr 
verftopfen könnte, wenn e8 fchon in demfelben ausfryftallifirt. Um wie viel 
nöthiger dies ift, wenn man das vom carbolfauren Natron abgehobene Del 
deftillirt, ift Ion S. 578 bemerkt worden. Befonders ift auch darauf zu 
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achten, daß der Abfluß des Kuhlrohres in die Vorlagen fo angelegt werde, daß 
das Deftillet völlig auslaufen Tann; fonft kryſtalliſirt beim Aufhören ber 
Operation darin ein Pflod von Naphtalin, was beim Wieberbeginn einer neuen 
Operation von ben Arbeitern überjehen werden könnte und zu höchſt bedenk⸗ 
licher Spannung in ber Blafe führen würde, namentlid wenn fein Sicherheits- 
ventil da ift. 

Es kommt aud) vor, wenn man die Blafe vor dem Ablaſſen des Rüd- 
ſtandes zu fehr abkühlen läßt, daß ber Iegtere durch Naphtalinausſcheidung 


Sig. 168. 


ganz erflarrt und nicht auslaufen will; man muß dann die Blafe noch einmal 
anwärmen. 

Statt ber beſchriebenen einfachen Leichtölblaſen wenden manche Fabriken in» 
directe Heizung durch Dampf an, welche aber keinen erheblichen Vortheil gewährt. 
Dagegen ift es ſchon in dieſem Stadium nüglich, ftatt eines einfachen Helmes 
einen Kronenaufjag zur Dephlegmation anzuwenden, um eine ſchärfere Tren⸗ 
nung der Producte zu erreichen, wie wir e8 im nächften Eapitel näher fehen 
werben. 


Der Borlauf. 


Wir bezeichnen mit dieſem Namen das leichtefte, direct gewonnene 
Deftillet vom Theer, wie es ©. 340 näher angegeben worden ift, und werben 
jegt feine weitere Berarbeitung befdjreiben. 

Mit unferem Vorlaufe ſtimmt die „rothe Naphta*, „Efienz“, essence 
legöre, first runnings, crude naphta, first light oils ıc. überein. 

Der Borlauf enthält ſelbſtredend die leichteft flüchtigen Beſtandtheile des 
Theers, wie fie ſich aus dem zweiten Capitel ergeben, aber daneben, in Folge 
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der Eigenthümlichkeit jeder fractionirten Deftillation, ſtets noch bedeutend 
Schwerer flüchtige. Wir finden daher in ihm nicht nur Benzol mit allen feinen 
Homologen, fondern auch merfliche Mengen von Thiophenen, Bhenolen, Naphtalin, 
Anilin und anderen flüchtigen Bafen ꝛc. Bon den leichter flüchtigen Körpern, 
welhe wir al® Berunreinigungen anfehen und möglichſt entfernen müſſen, 
feten bier erwähnt: Methanhomologe, Thiophene, Olefine, Schwefeltohlenftoff, 
Mercaptane, Nitrile, Inden, Cumaron, Cyclopentadiön ıc. 

(Das Öfter erwähnte „Eupion“ und Mansfield's Alltol wird mar 
wohl unter diefen Körpern juchen müſſen.) 

Da an eine Unterſcheidung und Trennung aller diefer Körper für gewöhn⸗ 
(ich gar nicht zu denken ift, am allerwenigften für technifche Zwede, fo bedient 
man fi) gewöhnlich für die Werthermittelung des Vorlaufes ganz derjelben 
fractionirten Deftillation in Heinem Maßftabe, wie fie oben (S. 599) fiir das 
Leichtöl bejchrieben worben ift, mit Rectification des flüchtigen Theile. Folgende 
Tabelle zeigt einige ſolche „Analyfen“ von Vorlauf aus verfchiedenen engliſchen 
Fabriken. Es gingen über VBolumprocente bei: 





93° | 100° | 1100| 120° | 180° | 138° | 148° | 160° | 171. | Sbecit- 
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Bei allen diefen Proben tauchte das Thermometergefäß zu Anfang der 
Deftillation eben noch in die Flüſſigkeit ein; ber „Siedepunft“ zeigt aljo 
natürlich eine viel höhere Temperatur an, als bie, bei welcher die Dämpfe 
wirklich übergingen, und ebenfo find auch die fpäteren Temperaturen ſämmtlich 
etwas zu hoch. | 

3a ift das Refultat der Rectification der erften 43 Proc. von 3; 5a das 
der erften 61 Proc. von 5. 

Dbige Tabelle zeigt, daß die Zufammenfegung des Borlaufes namentlich 
bei den niedrigeren Siedepunkten eine jehr wechjelnde fein kann, ohne daß dies 
durch das fpecifiiche Gewicht irgendwie angezeigt witrde. Letzteres ift daher 
abjolut werthlos fir die Beftimmung des Handelöwerthes einer Rohnaphta ; 
ſelbſt eine einfache Deftillation der legteren genligt noch nicht und man jollte 
jebenfalls wenigftens das bis 1300 Mebergegangene rectificiten. Selbft dann 
befommt man noch immer ganz abweichende Refultate, wenn man, wie in 
England gebräuchlich, da8 Thermometer in die Ylüffigfeit reichen läßt, je nad 
der Größe der Retorte, der Menge der Flüſſigkeit u. |. w. Das einzig Zu⸗ 
verläffige .ift e8, wenn man das Thermometergefäß bis zur Höhe des Abzugs⸗ 
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rohres reichen läßt und am beften in einem eigentlichen Fractionirkolben 
arbeitet, an welden man einen Liebig'ſchen Kühler anfegt (Fig. 164). Noch 
beffer wendet man einen Dephlegmirungsauffag an, wie Linnemann's Drei» 
tugelapparat (vergl. nächſtes Capitel). Es Hat ſich als das ſicherſte erwiefen, 
das Thermometergefäß genau wie hier gezeichnet einzuftellen, nämlich jo, daß 
fein oberes Ende in einer Linie mit der Unterfeite des Dampfrohres fteht. 

Genauere Methoden zur Werthbeftimmung von roher Naphta werden am 
Ende des 11. Capitels befchrieben werden. 


Hohenhanfen!) giebt folgende Refultate: 
A. Engliſche Naphta. 


Wigan Vortſhire Schottland 

C. Proc. Proc. Proc. 
105. ..— 4 — 
110. 4 16 17 
120 19 34 38 
130. .... 83 47 49 
140... 0.45 — 68 
150... . 55 — 69 


) Journ. Soo. Chem. Ind. 1884, p. 73. 
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B. Sranzöfifhe Naphta. 


D’Anzin Blanzy Comp. Bartf. de Gaz. 
°E. Proc. Proc. Proc. 
100.. 5 14 10 
120.. 24 37 23 
130.... 39 49 55 
140. . . . 50 59 75 
150. . . ..60 69 90 
160. . . . 67 77 98 
170. 75 85 — 


Davis (f. u.) giebt als (6 Durchſchuit vieler Naphtafendungen aus allen 
Theilen Englands an: 
Specif. Gem. 100° 110° 120° 140° 170° 200° 
0,905 2 14 33 57 80 92 
Ein guter Vorlauf follte bei der erften Deftillation bi8 100% mindeſtens 
10 Vol.Proc., bei der Rectification des bis 130° Uebergegangenen aber bie 
100° mindeftene 25 Proc. abgeben. Bis 1709 giebt er im Durchſchnitt 


78 Broc. ab. 
Watfon Smith fand für den aus Theer von Wigan-Canneltohle 


(S. 391) erhaltenen Vorlauf: 
Unter 130° 140° 150° 160° 170° 180° 190° 
15 20 10 6 9 7 11 Proc. 
Folgendes find Deftillationsrefultate von Rohbenzolen continentaler (haupt⸗ 
ſächlich deutfcher) Theere: 





Uns norddeutſchem Theer | Aus juddeutſchem Theer —5 Sail 


ENESEIEARARSKIE: 


in Bol-Proc. in Vol.⸗Proc. in Vol.⸗Proc. 
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Bei II find Borlauf und Leichtöl nicht getrennt aufgefangen, alle übrigen 
Proben beftehen aus reinem Borlauf. 


Chemifhe Reinigung. 


Der Dorlauf, ebenjo wie die Leichtölnaphta, welche ihm ja ganz ähnlich 
ift (S.340), wird regelmäßig vor jeder weiteren Rectification einer chemiſchen 
Reinigung (Wafhung) unterworfen, beftehend in einer Behandlung mit 
Schwefeljänre und Alkalien, jeltener mit orgdirenden Mitteln. 

Die chemische Reinigung bezwedt ſowohl die Entfernung der Phenole und 
Bafen, als auch gewifler, durch Schwefelſäure veränderlicher Körper, welche 
fich durch Deftillation vom Benzol nidjt trennen laſſen und im fertigen Pro- 
ducte Häufig Veranlaſſung zur Gelb» und Braunfärbung geben. Die erfte 
Dperation befteht in der Regel in der Ertraction des Phenols durch Natron 
lauge von 15 bi8 200 Be., was durchaus rationell ift, da die Rohöle in der 
Kegel von 5 bis 15 Proc. Phenole enthalten, weldje bei einer vorgängigen 
Heinigung durch concentrirte Schmwefeljäure zum Theil als Sulfofäuren vers 
loren gehen würden. Man kommt aus diefem Grunde aud) mit weniger 
Schwefelfäure aus, wenn man das Wafchen mit Lauge demjenigen mit Schwefel- 
fäure vorhergehen läßt. Die Beftimmung der erforderlichen Menge an Natron- 
lauge erfolgt in derſelben Weife, wie wir dies im vorigen Capitel gejehen 
haben. Nachdem fic die alkalische Phenollöjung in der Ruhe abgefegt Hat, 
trennt man fie durch Abziehen von dem darüber ftehenden Dele und verarbeitet 
fie weiter mit dem aus Carbolöl gewonnenen Phenolat. Gut, wenn auch nicht 
abjolut erforderlich ift e8, wenn man nad) dem Waschen mit Lauge nochmals 
mit Waſſer nachwäſcht, um die legten Antheile von Alkali zu entfernen. 

Das im Reinigungsapparate zuritcbleibende Del unterliegt hierauf einer 
weiteren Wafchung mit concentririer Schwefelfäure. ‘Diefe wird in ber Regel 
in zwei Phaſen ausgeführt. Dan fett zunäcft etwa 2 bis 3 Proc. Schwefel- 
jänre von 669 Be. zu und agitirt. Nach etwa einftimdigem Rühren zieht 
man die theerartig gewordene Schwefelſäure, welche in der Ruhe rafch zu 
Boden finkt, ab, und giebt weitere 5 Proc. Schwefelfäure von 66% Be. zu, 
worauf man wieder eine Stunde das Rührwerk arbeiten läßt. Auch diefe 
Säure läßt ſich in dickem, theerartigem Zuftanbe abziehen. Man wäſcht mit 
Waſſer unter geringem Zufage von Lauge das rüdftändige Del aus, fo baf 
es fänrefrei in die Deftillivapparate gelangt. (Prüfung des Waſchwaſſers mit 
rothem Lackmuspapier!) 

Die Function der Schwefelfäure ift die, die Baſen zu binden, bie 
Diefine aufzulöfen, fowie überhaupt die durch fie veränderlichen Körper zu ent« 
fernen. Sie wirft auch auf das Naphtalin und das Phenol unter Bildung 
von Sulfofäuren, welche fich in der Übrigen Säure auflöfen. Auch das Thio⸗ 
phen und feine Homologen löfen ſich zum Theil darin auf; Auf die eigentlich 
werthoollen Beftandtheile, das Benzol und deſſen Homologen, namentlich die 
niedrigeren derſelben, wirft fie bei mäßiger Quantität und in der Kälte nur 
jehr unbedeutend ein; aber da ihre Einwirkung auch in diefer Beziehung nicht 
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gleich Null zu fegen ift, fo joll man fie nicht mehr als nöthig verlängern und 
auch feinen Ueberfchuß iiber das zur Reinigung Notbwendige hinaus nehmen. 

Im Ueberſchuſſe angewendet bildet die Schwefelfäure auch „Sulfodle“, 
db. 5. theil8 Sulfofäuren, theild Sulfone, 3. B. (O H,)280,, welche in den 
Kohlenwaflerftoffen gelöft bleiben. 

Nach von Zunge!) angeftellten Berjuchen ift unter gleichen Umftänben 
die löfende Wirkung der Schwefeljäure ftärker bei ben höheren Homologen als 
beim Benzol jelbft. Nach fünf Minuten langer Behandlung mit 5 Proc. con« 
centrirter Schwefelfäure verliert Benzol O,1 Proc. (wenn es ganz thiophenfrei 
ift, nod) weniger), Xylol aber 0,25 Proc. Die Menge ber aufgelöften Kohlen- 
wafjerftoffe feigt mit ber Dienge der angewendeten Säure und mit ber Tempe⸗ 
ratur. Nach der Behandlung mit Schwefelfäure nimmt Benzol eine gelbliche, 
Zoluol eine grünliche, Xylol eine röthliche Farbe an; aber diefe Farben ver» 
ſchwinden ſämmtlich beim Wachen mit Waſſer. 

Für die zweite Wafhung mit Schwefelfäure kann man nur die ftärffte 
Säure de8 Handels verwenden, während für die erfte Behandlung, welche 
hauptſächlich eine Entwäflerung bezwedt, foldhe von etwa 60° B6., welche 
weſentlich billiger ift, ausreicht. 

Der Mechanismus der Schwefelfäurewäfche war lange Zeit ein bunfeles 
Gebiet und ift erſt durch die bemunderungswürbigen Arbeiten von Kraemer 
und feinen Mitarbeitern völlig aufgeklärt worden. Man Hat die Haupt. 
wirkung der Schwefelfäure in der Entfernung gewifier undefinixharer Sub» 
fangen, die man unter dem Phantafienamen „Brandharze” zufammenfaßte, 
gejucht, neben welchen aud) SKohlenwaflerftoffe der Fettreihe, Baſen ꝛc. in 
Löſung gehen. Kraemer und Spiller?) aber zeigten, daß die Wirkung der 
Schwefelſäure eine condenfirende ift, indem fie gewiffe Beftandtheile des Roh⸗ 
benzol8, wie Cumaron, Inden, Cyclopentadiön zu harzartigen Verbindungen 
polymerifirt, und andererſeits auch moleculare Berbindung des Styrols mit 
Methylbenzofen verurfaht. (Vergl. Cap. III, ©. 169, 206 und 239.) 

Der Miſchapparat zur hemifchen Reinigung der Rohnaphta muß 
natürlich den Säuren und Altalien Wiberftand leiften können. Man wendet 
dazu an vielen Orten mit Blei ausgefleidete Holzgefäße an, wobei die einzelnen 
Dleitafeln nicht mit Weichloth, fondern durch Zuſammenſchmelzen mit der 
durch Luft angeblafenen Waſſerſtoffflamme verbunden fein müflen. An anderen 
Orten aber nimmt man gußeijerne Gefäße, welche jo gut wie feinen Repara⸗ 
turen ausgefet find, die bei Bleigefüßen Leicht vorkommen. Gußeiſen wird 
von der ſtarken Schwefelfäure iiberhaupt fo gut wie gar nicht angegriffen, und 
noch weniger, wenn fie fich mit theerigen Beſtandtheilen beladen hat. Daher 
kann man and) ohne allen Schaden gußeiferne Mafchinentheile für Ruhr⸗ 
apparate anwenden, und auch die Ablaßhähne findet man fogar oft aus diefem 
Metalle angefertigt, obgleich foldhe aus Hartblei, Hartgummi oder Steinzeug 
entfchteden vorzuziehen find. Ganz zu verwerfen find dagegen Hähne aus 
Meſſing oder Rothguß, welche in kürzefter Zeit undicht werben. 


1) Chem.⸗Zig. 1888, ©. 5 u. 57. — *) loo. cit. 
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Bei der großen Flüchtigleit de8 Benzols kann die Arbeit der Reinigung 
natürlich nur in gefchlofienen Apparaten erfolgen und der Ablaßhahn muß 
jederzeit fo eingerichtet fein, daß man die fih am Boden anfammelnde Reinigungs- 
fänre, fowie da8 Waſſer 2c. bis auf den legten Tropfen abziehen fanın. Dan 
giebt daher am beiten dem Boden Fall nad) einer Seite hin, oder macht ihn 
conifch, und bringt an ber tiefften Stelle den Hahn fo an, daß kein Theil des- 
felben über den Boden hinansragt, daß alfo durchaus feine Miſchung von 
Ylüffigfeiten beim Ablafien ftattfinden fann, wenn man mit genligender Vor⸗ 
ſicht verfährt; vergl. auch ©. 519. 

Das Mifchen der Naphta mit den Reinigungsmitteln kann in Eleineren 
Etablifjements genügend durch Handarbeit gefchehen, um fo mehr, als ja nur 
wenige Procente des Theers diefer. Operation unterliegen. In diefem Yale 
verwendet man ein Rührwerk, das ftatt der Riemenicheiben zum Antriebe eine 
Handfurbel befist. Ganz ausgefchloffen aus janitären und fenerpolizeilichen 
Gründen ift daS Rühren mittelft Rührfcheites oder Krücke im offenen Gefäße. 

Es liegt auf der Hand, daß dem Mifchen mit der Hand dasjenige auf 
mechaniſchem Wege weitaus vorzuziehen ift, und alle größeren Fabriken 
thun wohl auch heutzutage das letztere. Auch hierbei wendet man zuweilen 
die Mifchung durch einen vielfach vertheilten Luftftrom an, wie fie fir das 
Carbolöl, S. 519, befchrieben worden ift. Die Mehrzahl der Fabriken zieht 
jeboch in diefem Falle mechaniiche RJuhrwerke vor, weil der Luftſtrom leicht 
Berluft durch Mitführen von Benzol verurjachen Tann; doch wirb Dies 
kaum ernftlich fein, da das Miſchen mur 10 bis 15 Minnten zu dauern 
braucht. Es feien daher hier wenigftens einige von den verbreitetfien Mifch- 
mafchinen kurz erwähnt. Schon ©. 519 ift auf den Hübner' ſchen Apparat 
bingewiefen worden, welcher nach Art eines Butterfafjes conftrairt if, indem 
die Mifchung durch einen vertical auf⸗ und abgehenden, mit vielen Löchern 
durchbohrten Kolben gejchieht -(alfo ganz nad) dem Principe der oben bejchrie- 
benen Miſchung mit Handkrücken). Ein ähnliches Princip Liegt dem nach 
Riebeck's Angaben von Jung und Muft in Halle conftrnirten Apparate!) 
zu Grunde, nur daß bei diefem die Bewegung, ftatt durch eine Transmiffion, 
durch einen direct auf das Miſchgefäß aufgejegten Dampfchlinder gefchieht, 
defien Kolben mit der Mifchicheibe an einer Kolbenftange fig. Die Mifch- 
mafchine von Rolle?) befteht aus einem fchiefliegenden gußeifernen Yafle, 
defien Schwerpunft in die horizontale Welle fällt, mit Schöpflöffeln zum Auf 
"fangen der fi) an der Peripherie bewegenden fchweren Säuren und Laugen. 
Diefe, ſowie die von Botgt?) confiruirte Mifchmafchine, jcheinen weniger für 
unferen Zweck geeignet, als die Hübner’fche oder auch bie von Jacobit). 
Bei legterer (Fig. 165 a. f. S.) ift der gußeiferne Eylinder aa von einem 
ünßeren fchmiedeeifernen Dampfmantel db umgeben (welcher für Rohnaphta fort- 
fallen kann, aber für Carbolfänre, Naphtalin 2c. unentbehrlich ift) und am Boden 
comisch vertieft. Im diefer Vertiefung drehen ſich die Schaufeln einer hori- 

1) Beichrieben von Fuhſt, Dingl. Bolyt. Journ. 166, 21. — °) Wagner’s 
Jahresber. 1862, S. 680. — °) Dingl. Polyt. Yourn. 167, 261; nah Jacobi 
(ebendaf. 168, 264) ganz unbraudbar. — *) Ibid. 168, 261. 

Lunge Köhler, Eteinfohlentheer. 39 
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zontalen Nührmwelle c, welche durch eine verticale Welle d feitlich bewegt wird, 
fo daß der Inhalt des Miſchgefäßes überall frei zugänglich, ift. Bei der aus 
der Figur erfichtlichen Einrichtung find Stopfblichfen vermieden, weil deren 
Padung gegen die Schwefelfäure nicht Haltbar gemacht werden konnte und bie 
Säure bald die Wellenhälfe ausfraß, jo daß eine Dichtung unmöglich wurbe. 
Berbfeien, Aobeftpadung ꝛc. halfen nichts. Der Heizdampf, welcher natitrlid, 
in unferem Falle überflüffig ift, tritt in der Höhe von f ein und das Conden- 
fationswafler bei g aus. A zeigt den Fluſſigkeitsſtand incl. Waſchmittel. Die 
Stugen i und % dienen zum gefonderten Ausfluſſe des Deles und Waid- 
mittel®. Das Gefäß au follte aus einemi Stüde gegofien und beim Guſſe 


Sig. 168. 
Fig. 166. 


der Boden nad) unten gerichtet fein, um Blaſen zu vermeiden, welche befon- 
ders der Säure gegenliber ſehr ſchädlich wären. Die Antriebswelle e madıt 
45 bis 50, die Rührwelle c 64 bis 72 Umdrehungen in der Minute. Der- 
Apparat, welcher bei der gezeichneten Größe drei Tonnen faßt, fann von zwei 
Mann bedient werden; da das Drehen immer nur wenige Minuten dauert 
kann man von Mafchinenbetrieb abſehen. 

Eine ſehr gute Conftruction eines Mifchungsgefäßes zeigt Fig. 166. 
Innerhalb des äußeren Gefäßes ift hier ein Heiner Cylinder, der oben und 
unten offen ift und in feiner Mitte eine ſenkrechte Welle mit einer archimer 
difchen Schraube trägt. Durch die Umdrehung ber Iegteren wird die, ftets 
ſchwerere, Stiure oder Lauge in dem inneren Cylinder gehoben und über deſſen 
Rand in die den äußeren Cylinder füllende Naphta ausgegoffen. So wie fie 
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herunterfinkt, wird fie wieder von der Schraube erfaßt, und auf diefem Wege 
eine ſehr gute Mifchung bewirkt. . 

Einen ähnlichen Apparat haben fi) Burt Boulton und Haywood 
und E. R. Gabbett patentiren laſſen. Durch coniſche Geftaltung des inneren 
Cylinders erreichen diefelben mit ihrem „Rapid Mirer“ entweder eine 
Bewegung der Slitffigfeit von oben nad} unten oder umgekehrt, je nachdem fie 
das weite Ende des Einfapftiides nad; oben ober nad) unten anordnen, wie 
dies auf den Fig. 167 und 168 angebentet ift. 

Das Mifchgefäß muß hoch genug aufgeftelt fein, um von dem in feinem 
Boden angebrachten Hahne noch Fall zu haben, ſowohl zum Abziehen der 
Schwefelfäure als zu dem der Wafchwäfler und Laugen. Die Schwefeljäure 
wird manchmal glei in Ballons gefüllt, fonft aber durch eine Bleirinne nad) 
einem außerhalb belegenen Refervoir abgeleitet. Die Waſchwäſſer läßt man 
nicht direct weglaufen, weil es faft unmöglich ift, zu verhindern, daß nicht hin 

Fig. 167. 
Fig. 168. 


und wieder ein wenig Del mit denſelben kommt. Man flirt daher den 
Ablaufcanal in das Reinigungshaus hinein und lüßt ihn bafelbft in einem 
Wafferfade endigen, in welchen man die Waſchwäſſer durch eine Rinne einlaufen 
läßt. Zugleich giebt man dem Boden des Haufe Fall nad) diefer Stelle hin, 
fo daß irgend vergofjene Dele nach diefem Waſſerſacke zu geſchwemmt werben 
tönnen. Der Abfluß findet aus dem Waflerfade in den Canal nicht von 
oben, fondern. durch einen Siphon, d. i. ein bis nahe an ben Boden reichendes 
Rohr ftatt, welches ſich oben rechtwinkelig abbiegt und durch die Seite des 
Waſſerſades hindurch in den Abflufcanal reiht. Da nun der Abflug immer 
vom Boden des Waſſerſaces ausgeht, jo kann ſich das Del ungeftört oben an- 
ſammeln, um von Zeit zu Zeit abgefhöpft zu werben. 

Die Mifharbeit wird folgendermaßen ausgeführt. Man vernacjläffige 
nie, nachdem die zu reinigende Naphta in den Miſchbottich eingepumpt ift, 
derfelben etwas Ruhe zu laſſen und das fid, unten anfammelnde Waller, am 

39* 
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welchem c8 nie ganz fehlen wird, vollfiändig abzuziehen, ehe man bie 
Schwefelſäure zufegt, welche fid) fonft verblinnen würde. Kin umfichtiger 
Arbeiter ift im Stande (und dies gilt auch bei den folgenden Reinigungs- 
arbeiten), durch vorfichtige Stellung des Hahnes, Beobachtung der Farbe und 
Probiren mit dem Finger das Waller ohme einen Tropfen Del abzulaffen. 
Sollte e8 doc, etwa bei weniger: gelibten Arbeitern, vorlommen, daß etwas Del 
‚ mitläuft, jo wirb diejes in dem eben bejchriebenen Waſſerſacke zurückgehalten. 

Das Quantum ber zur Reinigung erforberlichen Schwefelfäure ift 
natürlich den Umftänden nach verfchieden; doch nicht jo bedeutend, ald man 
denten könnte. Nach der Erfahrung genügen 8 bis 10 Proc. des Deles, und 
zwar ſowohl bei Vorlauf als bei Leichtölnaphta. Bei Mehrzufag iſt der 
Neinigungsverluft größer, bei Minderzufag find die Deftillate, namentlich die 
Solventnaphta, nicht mehr bleibend farblos und naphtalinfrei zu erhalten. 
Friſch deftillirte Dele beanspruchen immer etwas weniger Säure als alte Oele, 
in welchen die Brandharzbildung fchon weiter fortgefchritten ift. 

Bei Anwendung einer Mifchmafchine genligt eine Zeit von 10 bis 
15 Minuten zum gründlichen Ducchmifchen der Säure mit dem Oele. Hier⸗ 
auf muß man mindeftens drei Stunden warten, bi die Flüſſigkeit ſich geflärt 
bat. Noch beſſer nimmt man das Mifchen als lettte Tagesarbeit vor und 
läßt über Nacht abjigen, aber auch nicht Länger, weil die Reinigungsſäure nach 
dem vollftändigen Erkalten jo bidflüffig wird, daß fie nur fehr fchwer aus 
dem Hahne läuft; auch fcheiden fich bisweilen ganze Klumpen einer pedjartigen 
Maſſe aus, welche den Hahn ganz verftopfen. Wenn fich die Säure aud) nad) 
fürzerem Stehen allzu did zeigt, fo ift dies ein Zeichen, daß die Unreinigfeiten 
in diefem alle fehr bedeutend waren, daß 3. B. eine Verunreinigung bes 
Borlaufes mit Üübergeftiegenem Theer, oder der Leichtölnaphta mit leichtem Dele 
ftattgefimden hat. Dan hätte, wenn man dies vorher gemußt hätte, von 
vornherein mehr Schwefelfäure nehmen follen und wird ſpäter auch mehr 
Lange gebrauchen. Auf demfelben Wege wird man aljo eine früher vor- 
gefallene Nachläſſigkeit der Arbeiter noch nachträglich entdeden Tünnen. Um⸗ 
gekehrt, wenn die Reinigungsſäure zu dünn erſcheint, iſt dies ein Zeichen, daß 
zu viel Säure zugefett oder daß das Wafler nicht volllommen abgelafjen 
worden war. Beides jollte nicht vorlommen. Im Allgemeinen wird man 
finden, daß die Säure durch Aufnahme von Stoffen aus den Theerölen ihr 
Bolumen verdoppelt hat. 

Es ift erforderlich, die Säure bi8 auf den letzten Heft abzulafien, und 
den Boden und Hahn des Gefäßes dem entiprechend einzurichten. Wenn ein 
Reſt von Säure zurüdhliebe, fo würde fich aus diefer beim Verblinnen burd) 
das erfte Waſchwaſſer ein großer Theil ber gelöften Stoffe wieder ausjcheiden 
und die Naphta aufs Neue verunreinigen. Man läßt die Reinigungsfänre 
direct im fchmiebeeiferne oder mit Blei ausgefchlagene hölzerne Reſervoirs 
laufen, in denen fie zu weiterer Berarbeitung oder zum Verlaufe angefammelt 
wird; niemals darf biefelbe, auch felhft in verdünntem Zuſtande, im Flußläufe 
eingeführt werden, da fchon geringe Mengen dem Fiſchſtande äußerſt geführ- 
lich find. 
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Bald!) ſchreibt folgendes Verfahren vor, um die Wegfihrung von 
Naphta mit den legten Theilen der Säure in Form einer Emulfion, und zu 
gleich, die Verunreinigung ber Naphta durch Ausfceidungen aus zuride 
gebliebener Säure bei Zufag von Waffer zu vermeiden. Nach Abzug der 
erften Reinigungsſäure rührt er die Naphta 15 Minuten mit 0,5 Proc. 
Schwefeljäure von 60% Bo., zieht diefe ab und wiederholt die Operation mit 
Säure von 50° 36. Nachdem die Stärke der ſchmutzigen Säure allmälig 
heruntergebracht worden ift, fann man die legten Spuren derſelben mit 
Waſſer oder Altalien entfernen, ohne daß eine Emulfton ſich bilden wird. 

Nach Abziehen der Schwefelfäure folgt ein Waſchen mit Waſſer. Man 
läßt etwa ein Fünftel vom Volumen der Naphta an Wafler zulaufen, mifcht 
eine Biertelftunde gut durch und läßt eine halbe Stunde abfigen. Das ſtark 
vothgefärbte Waffer wird durch den Bodenhahn, mit aller VBorficht gegen das ' 
Mitkommen von Del, abgelafien und fließt durch den Wafferfad im Boden 
des Haufes fort. Diefe Waſchung ig. 169. 
wiederholt fich noch dreimal, und wenn 
das letzte Waſſer noch etwas Färbung 
zeigt, noch einmal. Auch das fünfte 
Waſſer ſchmedt noch etwas bitterlich, 
was aber wohl mehr von der Naphta 
herruhren mag; auch eine ſchwache 
Reaction auf Lackmuspapier ſchadet 
nichts, aber jedenfalls ſollte das Waſſer 
fo gut wie gar feine Färbung mehr 
zeigen. Wirkungsvoller und fürzer als 
das Häufige Auswaſchen mit Wafler, 
und in Folge Arbeitserſparniß ebenfalls 
nicht theurer, iſt eine einmalige Waſchung des Oeles nach dem Säuern unter 
Zuſatz von etwas Natronlauge, wie ſchon früher erwähnt. 


H. Hirzel (D. R.»P. Nr. 34 315) verbindet die Deſtillation der Dele 
mit dem chemifchen Wafchen zu einer Operation, indem er die Dämpfe des 
leichten Deles mit den Chemitalien in Form eines Staubregens innig mengt. 
Fig. 169 zeigt bei a die Blafe, d den Injector (Zerftäuber), c das Dampf» 
rohr, d das die Chemikalien führende Rohr, e den Vorkühler, f ben eigentlichen 
Kühler. 

Der Berluft beim Reinigen beträgt erfahrungsgemäß durchſchnittlich 
8 Vol.Proc. der Mifchung von Vorlauf und Leichtölnaphta. Bei guten Delen 
ſinkt er häufig auf 5 Proc., felbft 4 Proc., bei ſchlechten kann er auf 12 Proc. 
anfteigen. Friſche Probucte erfordern nicht nur weniger Reinigungschemilalien 
als alte Dele (S. 612), fondern erleiden auch weniger Reinigungsverluft. Der 
letztere kann bei forglofer Arbeit, wenn zu viel Naphta mit dem Waller wege 
läuft, auf das Doppelte und mehr des wirklich unvermeiblichen fteigen; auch 


%) Ghem.dtg. 1885, ©. 1869. 
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der, Waſſerſack kann nicht ganz davor ſchutzen, ba ſtets ein wenig Naphta im 
Wafler ſuspepdirt bleibt. 

Bei der Deftillationsanalyfe von gereinigter Naphta findet man bie Sieber 
punfte meift ein wenig höher als bei derjenigen des Rohmateriales. Es wird 
alfo die Entfernung der hochfiedenden Körper (Phenole, Napktalin, Bafen) 
durch diejenige der leichter fiedenden (Methane, Diefine, Schwefelverbindungen :c.) 
mehr als compenfirt. Cine volltommene Reinigung, fo daß nur Benzol und 
feine Homologen zuräidbleiben, ift naturlich nicht zu erwarten; namentlic) bleibt 
ſtets noch Schwefelkohlenſtoff, oft in nicht unbedeutender Menge, zurüid, und 
ſelbſt das „chemifch reine“ Benzol, Toluol ꝛc. enthielt früher, ehe Victor 
Meyer das Thiophen und deſſen Homologen entdedt Hatte, diefe Körper, ohne 

j Fig. 170, daß man etwas davon wiffen 
konnte. Specielle Verfahren 
zur Entfernung einzelner 
Theerbeftandtheile werben wir 
weiter Hinten kennen lernen. 

Zur Reinigung des Stein« 
fohfentheerbenzold Hat die 
Badifhe Anilin- und 
Sodafabrif!) raudende 
Schwefeljänre vorgeſchlagen. 
Nach ihr genügt ein Zuſatz 
von 4 Proc. mit einem Ger 
halte an SO, von 20 bis 
25 Proc., welde in einem 
eigenartig conftruirten Appa- 
vat eingeftäubt, während das 
Rohbenzol mit ſich ſelbſt agi⸗ 
tirt wird. Um eine voll⸗ 
kommene Wirkſamkeit des An⸗ 
hydrids zu erreichen, iſt eine vorherige Entwäflerung bes Benzols mit 66° 
Schwefelfäure erforderlich. Der Apparat befteht aus einem cylindriſchen 
Gehäufe DS (f. Fig. 170), in welches zwei concentriſch in einander ftedtende, 
tegelförmige Düfen D! und D? münden. Der inneren Düfe D! wird durch 
Rohr A Drudluft, bezw. Gas oder Drudflüffigteit, und dem Zwiſchenraum 
zwifchen Düfen D! und D® durch Rohr B die zu zerftäubende Säure zu 
geführt. Oberhalb der Ditfenmindung Hat das Gehäufe eine kegelförmige 
Berengerung und darüber eine trichterförmige Erweiterung F, welche durch eine 
Klappe K verſchließbar ift, das untere Ende bes Gehäufes ift mit Schligen Z 
verfehen, um die zu reinigende Fluſſigkeit eintreten zu laſſen. 

Der Apparat wird am tiefften Punkte eines mit Rohöl, bezw. Deftillaten 
deffelben, gefüllten Keſſels aufgeftellt; das Gehäufe füllt ſich mit Del und der 





)D.R-P. Rr. 92018 u. 93702; Zeitſchr. f. angem. Chem. 1897, ©. 406 
u. 629. . 


Chemiſche Reinigung des Vorlaufes und Leichtsles. 615 


Apparat wird dadurch in Thätigfeit gefegt, daß durch A und fomit durch die 
innere Düſe DI Luft oder Gafe unter Drud eingepreßt werben. Dieſer 
Strahl bewirkt bei geöffneter Klappe K eine heftige Aufwärtsbewegung des 
Deles im Apparate von E nad) F. In dem Rührwerke wird das jeweils zu 
reinigende Deftillat central auffteigen und darauf wieder dem tiefften Punkte 
zuftrömen, wo es bei Z in den Apparat eingefaugt wird, um von Neuem in 
den Kreislauf einzutreten. 

Die rauchende Schwefeljäure fließt durch die Leitung B zu; in dem 
Augenbflide, wo fie zwilchen die Berührungsflächen des aus DI kommenden 
Luft⸗ bezw. Gasftromes und des in .D3 befindlichen Delftromes von ver- 
ſchiedener Geſchwindigkeit gelangt, wird fie mitgeriffen, zwiſchen jenen Flächen 
fein zerrieben und in diefem Zuſtande dem in dem Apparate auffteigenden 
Dele zugemifcht. Iſt die Zerftäubung beendet, fo fchließt man die Klappe X 
und läßt jo viel Drudluft durch A in den Apparat’ eintreten, daß fie, bei E 
austretend, das Del. in wallende Bewegung bringt. Dadurch erzielt man ein 
rafches Sichzujammenballen der fein vertheilten Säureharztheilchen und ein 
fchnelles Abfegen des Säureharzes nach Beendigung der Luftagitation. In der 
Abklärungsperiode verhindert die gefchloffene Klappe K das Eintreten von Säure 
Harz in den Apparat und fomit eine Verftopfung der feinen Ditfenöffnungen. 
Der Apparat ift fo eingerichtet, daß die aus dem Dele fich abfcheidenden Säure: 
harze überall von demfelben abfließen und ſich nicht auf ihm feftfegen können. 

MWegen der großen Flüchtigleit des Benzols agitirt man daflelbe, wie 
Eingangs fchon erwähnt, nicht mit Preßluft, fondern mit ſich ſelbſt. In dieſem 
Valle wird im Agitator fo viel Del vorgelegt, daß es etwa 1 bis 1,5 m über 
dem Apparate fteht; das übrige Del wird zum Zwecke der Mifchung durch 
den Zerftäuber gebrlidt, indem man es entweder durch eine Drudpumpe mit 
Windkeſſel oder durch ein Drudfaß- unter Drud fest. Man Tann aber aud) 
fo arbeiten, daß man das Del aus dem gefüllten Agitator durch eine Pumpe 
ausfaugt und durch den Zerftäuber in erfteren zurückdrückt. Eine in allen 
Theilen aus Gußeiſen conftruirte Pumpe wird dur Säureharz nicht an⸗ 
gegriffen, wenn man die bewegten ‘Theile an den Stellen, an welchen fie mit Luft 
in Berührung kommen, durd Petroleum oder Schmieröl vor Feuchtigkeit ſchützt. 

Der Perbrauh an Oleum ift gegenüber demjenigen an concentrirter 
Schwefelfäure etwa um die Hälfte geringer. Man erzielt erheblich beffere 
Refultate bei Anwendung dieſes Verfahrens, als bei Verwendung gewöhnlicher 
Schiwefelfäure oder von Dleum ohne Zuhülfenahme dieſes Apparates, und der 
Delverluft ift ein mejentlich geringerer, als nad) ben jeitherigen Reinigungss 
methoden. Nach dem Abziehen der Säureharze wäſcht man mit Waffer unter 
Zufag von Altalien nad) und verfährt weiter auf befannte Weiſe. Es braucht 
nicht bejonder8 erwähnt zu werden, daß man die Reinigung mit Dleum nicht 
ſchon bei rohen Delen, welche ſtark wafjerhaltig find, und ſomit das Anhydrid 
raſch zerfegen würden, ſondern erſt bei bereit® gereinigten und rectificirten 
Benzolen als letzte Operation vor dem Zerlegen in die reinen Kohlenwaflerftoffe 
anwendet. | 

Die Miſchmaſchine befindet fich häufig in dem gleichen Raume, in welchem 
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auch die Dampfblafen mit den Vorlagen, und die Vorlagen der Benzolblafe (f. u.) 
ſtehen. Vielfach trennt man auch bie Keinigungsvorlage räumlich von ber 
Dampfdeftillation und erbaut legtere an einer Stelle der Fabrik, in deren Nähe 
fich feinerlei Feuerungsanlagen befinden, was bei einem ausbrechenden Brande 
nur von Vortheil jein fann. 

Man jollte wegen der Feuersgefahr bei dem Bau dieſes Gebäubes kein 
Holz anwenden, und am beften auch den Dachſtuhl von Eifen machen; bei 
gewelltem Blech braucht man ja nur einen leichten Dachſtuhl. Im Dadhe 
müſſen fchließbare Pentilationsffappen vorhanden fein. Feuer (felbft Zund⸗ 
hölzchen) follten in diefem Raume nie zugelafien werden; die Beleuchtung follte 
duch Reflectoren von außen !), oder durch eleftrifches Licht gefchehen. Innen 
und außen follten Waflerhähne und Schläuche vorhanden fein, um jeden Ort 
leicht mit Wafler erreichen zu können. Uebrigend eignet ſich reines Waſſer fehr 
Schlecht zum Löſchen eines Brandes von leichten Theerölen, weil diefe auf ihm 
ſchwimmen; Ammoniakwaſſer dagegen, weldjes ja ftetS vorhanden ift, löſcht 
ausgezeichnet, jedenfalls wegen der Entwidelung von kohlenſaurem Ammoniaf 
und Schwefelammonium aus demfelben ?). Auch Verſchütten mit Sand, Afche ıc. 
wirft beſſer als Waller. Am ficherften dürfte e8 fein, da ja ohnehin ftets ein 
Dampfleflel vorhanden ift, ein oder mehrere Dampfrohre in den Raum ein- 
münden zu lafen, aus weldien man durch von außen zugängliche Hähne beim 
Entftehen eines Feuers Dampf ausftrömen laſſen kann, welcher die Luft aus 
dem Raume verdrängt und das Teuer erftidt. Thüren und Fenſter des Raumes 
find in diefem Falle am beften mit automatifch fich fchließenden eifernen Schie- 
bern verjehen, welche durch einen einzigen Drud ausgelöft werden fünnen. 

Das auf S. 607 bis 612 beichriebene chemifche Keinigungsverfahren ift 
wohl das faft allgemein übliche. Die nun zu erwähnenden anderweitigen Ber- 
fahren fcheinen in der Praris nicht mehr üblich zu fein. Mansfield nahm 
auf jede Sallone Benzol (— 9 Pfund) 1/; Pfd. Schwefelfäure und 1/,; Pfd. 
Salpeterjäure von 1,30 fpecif. Gew.; zuweilen auch noch etwas Chlorkalk und 
Salzjäure Für Toluol nahm er ?/, Pf. Schwefelfäure und ?/, Pfd. Salpeter⸗ 
jäure. Zur altalifchen Waſchung nimmt er Kalkwaſſer oder Natronlauge. 
Die höher fiedenden Kohlenwaflerftoffe läßt er Fünf bis jechs Stunden mit einem 
Viertel ihres Volums Natronlauge von 1,130 fpecif. Gew. unter Rüdfluß des 


I) Zunge bat (Dingl. Polyt. Journ. 259, 138) einen Fall beichrieben, wobei in 
einer PBetroleumraffinerie aus einer heißen Blaje na Abnahme des Mannlochdeckels 
Dämpfe in folder Menge ausftrömten, daß eine Exrplofion entftand, indem die Dämpfe 
fih an einer außerhalb des Gebäudes in einer Entfernung von 6m flehenden Laterne 
entzündeten; da8 Auflodern verurjadte ein Zurüdiählagen der Flamme in das Ge: 
bäude, welches ganz zerftört wurde. 

2) Dieje ſchon in Lunge's „Deftillation des Steintohlentheers“, 1867, S. 101, 
gemachte Bemerlung wird von Watjon Smith (Chem. News, 2. Mai 1879) be» 
ftätigt. Etwas jpäter madte Smith diejelbe Bemerkung und empfahl die Anwen⸗ 
dung von Gaswaſſer, da8 man in geichlofienen Behältern mit pafienden Nöhren: 
leitungen aufbewahren jollte, jehr dringend zur Bekämpfung von Feuersgefahr in 
Baummollipinnereien zc. Starte Ammoniakflüffigfeit it auch von einem Ausſchuſſe 
der Münchener Polytechniſchen Gefellichaft zum Löſchen von Petroleumfeuern empfohlen 
worden (färbereimufterzeitung 1882, Nr. 26). 
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Deftillirenden fieden, beftillirt dann ab und reinigt mit verdlinnter Schwefel⸗, 
Salz» oder Salpeterfäure. 

Nah Ronalds und Richardſon verſetzt man zweimal mit Schwefel- 
ſäure, mifcht mehrere Stunden, wobei fi) große Hige entwidelt (vermuthlich 
durch zu ſtarke Einwirfung), wäſcht mit Waſſer und daun mit Kalkmilch oder 
verbünnter Natronlauge. Sie warnen davor, das Licht auf die frifche Naphta 
einwirken zu lafjen, weil ſich jonft das Waſſer daraus nicht leicht abjcheide. 

Noung?!) behandelt mit Chlorkalk unter allmäligem Yufage von ver- 
dünnter Salgfäure, dann mit Natronlauge, woburd) ſich die orgdirten Probucte 
als ſchwarze Schicht unten abfcheiden, von welchen das are Del leicht abgezogen 
werden kann. Hierdurch laſſe fich der Theer von Gasfabriken, in denen die 
reicheren ſchottiſchen Cannelkohlen verarbeitet werben, mit Bortheil in die ge- 
wöhnlichen Producte der Paraffininduftrie ummandeln (?). 

Nach den Berfuchen von Breitenlohner 2), welche allerdings mit Torf- 
öfen angeftellt waren, ift die Anwendung der orydirenden Subftanzen, fowie 
auch diejenige des Kalkes an Stelle der Natronlauge, mit fo viel Mißlichkeiten 
verfnäpft, daß man dod) immer wieder zu der von Schwefelfüure und Aetznatron 
zurückkommen muß. . 


Verwerthung der Theeröl-Reinigungsfäure. 


Die Reinigungsfäure zeigt durchichnittlich 1,365 fpecif. Gew. und enthält 
dann etwa jo viel Säure, al8 45 Proc. englifchen Vitriolöles entfpridt. Sie 
ift fiir den Theerdeſtillateur eines -der Läftigften Abfallproducte, da8 man fid) 
denfen kann, da fie beim Eingießen in Sanäle, Bäche und Flüffe alle Fifche 
tödtet und fchon von weiten durch den Geftanf und die rothe Farbe des Waflers 
merklich wird. Es war alfo von vornherein geboten, fich nad) irgend welcher 
Berwerthung fiir diefe Säure umzufehen, felbft wenn man keinen Profit daraus 
zöge. Daß das aber nicht leicht ift, fcheint dadurch erwielen, daß Zunge in 
allen von ihm im Fahre 1880 bejuchten Fabriken zugegeben wurde, man könne 
nichts mit der Reinigungsfäure anfangen und lafle fie irgendwo vergraben oder 
weglaufen. Jedenfalls follte man fie dann vorher durch Sättigung mit Kreide 
unſchädlich machen. 

Wenn man bie Reinigungsfäure mit dem gleichen Volum Waſſer ver- 
dünnt, jo jcheidet fich der größte Theil der Verunreinigungen als zähflüſſige 
theerige Subſtanz von fehr üblem Geruche an der Oberfläche aus und kann 
abgefchöpft werden. Diefer, ihrem Volum nad) unbedeutenden Subftanz kann 
man fich leicht durch Vergraben entledigen, aber auch durd) Verbrennen, wo e8 
auf die entftehende ſchweflige Säure nicht ankommt. Vielleicht wird fi) aus 
diefer Subftanz ein brauchbarer Farbftoff abfcheiden laſſen; wenigftens Löft fie 
ih in Alkohol mit fchöner rother Farbe auf. In Benzol oder Naphta ift fie 
unlöslich. 

Die verdünnte Säure, welche nach Abſcheidung diefer Subftanzen zurück⸗ 


ı) Nah Hofmann's Report by the Juries, 1862, p. 140. — *) Dingl. 
Polyt. Journ. 167, 878. 
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bleibt, ift noch roth oder braun gefärbt und übelriechend; fie enthält noch theerige 
Subftanzen, namentlich ſämmtliche Bafen (Pyridin zc.) und Sulfofäuren. Man 
bat den Borfchlag gemacht, fie zur Zerjegung des carbolfauren Natrons anzu- 
wenden (S. 523), aber hierzu eignet fie ſich nicht, weil, abgefehen von ben 
Farbſtoffen, die Sulfofäuren und Bafen das Phenol zu jehr verumreinigen 
würden. Sie kann jedoch zur Fabrikation von Superphosphat verwendet werben, 
wobei die theerigen Subftanzen vielleicht Schu gegen Infectenlarven 2c. gewähren. 
In Schottland wird fie wirklich hierzu verwendet. Seine Mengen könnte man 
aud) zur Fabrikation von Eifen- und Kupfervitriol verwerthen (f. u.). 

Ein Patent von W. P. Jenny!) zur Berwerthung ber Abfallfäure bezieht 
fi) zwar auf diejenige von der Petroleumreinigung, dürfte aber auch vielleicht 
in unferem Falle (wenn überhaupt) anwendbar fein. Man foll nad) der einen 
Methode die Säure mit ihrem gleichen Bolum Waſſer verbiünnen und das fich 
ausfcheidende übelriechende Del mehrmals mit kochendem Wafler, zulegt unter 
Zufag von etwas Soda, waſchen. Dann deſtillirt man es bi8 250°, und bläft 
darauf 48 Stunden lang durch den in der Retorte gebliebenen Rüdftand einen 
Strom Luft Hindurd. Der Sauerftoff der Luft wird begierig abforbirt und es 
entfteht eine nach dem Erkalten tiefbraune, harzige Maſſe. Nach der anderen 
Methode erwärmt man die Abfalljäure mehrere Tage lang auf 100 bis 150°, 
bis eine Probe beim Eingießen in Wafler unterfintt, gießt fie in Wafler und 
wäſcht das Abgefchiedene mit viel Waller, oder verfegt e8 vorher mit dem 
gleichen Bolum Petroleumäther, in welchem Falle die Miſchung obenauf ſchwimmt. 
Das je nad) dem Grabe der Orydation mehr oder weniger harte Product ift 
unlöslich in Wafler, Alkohol und Alkalien, aber leicht löslich in allen Fetten 
und Oelen, Naphta, Benzol zc., aud) in Schwefelfäure von 66° Bé. Mit Gutte- 
percha oder Kautjchuf in verfchiedenen Berhältnifien zuſammengeſchmolzen, bildet 
es einen elaftifchen Körper, welcher als Ifolirungsmaterial dienen kann; in den 
leichten Kohlenwaſſerſtoffen des Petrofeums aufgelöft, giebt e8 einen brauchbaren 
Aſphaltlack. | 

Die Société Ol&o Graisse 2) verarbeitet nah Rave's Verfahren die 
beim Raffiniren von Petroleum mittelft Schwefeljäure erhaltenen, bislang werth- 
Iofen Theerrücftände in folgender Weile. Die Nüdftände werden mit Eifen- 
bohr⸗ oder »feilfpänen oder mit Kupfer⸗, Zink» oder anderen Metalläbfällen 
zufammengefnetet, wobei man etwas mehr Metall nimmt, als zur Neutralifation 
der Schmwefelfäure erforderlich ift. Iſt nad) längerer ober Fürzerer Einwirkung 
die Säure neutralifirt, fo behandelt man die Maſſe in geheizten Behältern mit 
fiedendem Waſſer, wobei da8 Sulfat gelöft wird und die Harze geſchmolzen an 
die Oberfläche fteigen. “Diefelben Haben, nachdem durch Wafchen mit heißem 
Waſſer die Salze vollftändig entzogen find, die mechaniſchen Eigenfchaften 
des beft gereinigten weichen Aſphaltes. Die Waſchwäſſer dienen zum Löfen 
friiher Dlengen von Salzen bei den folgenden Operationen, und die aus ben 
gebeizten Behältern, in. denen fich aud) der Ueberſchuß des Metalles zu Boden 


1) D. R.⸗P. Nr. 3577 ; Dingl. Bolyt. Journ. 23%, 285. — ) W. P. Thompſon, 
Journ. Soc. Chem. Ind. 1888, p. 303 nad) „Chem.⸗Ztg.“ 1888, ©. 145. 
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geſetzt hat, abgelafjene Sulfatlöfung läßt man in geeigneten Gefäßen um⸗ 
kryſtalliſiren. 

Der erhaltenen ſchwarzen Maſſe, welche für viele Zwecke zu weich iſt, giebt 
man durch Erhitzen in einer Retorte die erforderliche Härte, wobei man die 
abgegebenen Kohlenwaſſerſtoffe ſammelt und als Naphta verwerthet. Der ge- 
wonnene Aſphalt ift jehr rein und kann zu den meiften Zwecken bienen, zu 
denen die reinften natürlichen Aiphalte verwendet werden; in Elaſticität und 
Dehnbarkeit ähnelt er dem Kautſchuk. Die Gefellfchaft verkauft ihn unter der 
Benennung „Mineral caoutchoucbitumen*. Eine Tonne bes fauren ‘Cheers 
fiefert 10 ewt. dieſes gereinigten Aſphaltes. Beim weiteren Erhitzen deſſelben 
in der Retorte, bis nur noch ca. 9/,, des urfprünglichen weichen Aſphaltes 
rückſtändig find, erhält man eine in Naphta lösliche Mafje, welche faft fo hart 
iſt wie Ebonit. Diefes Material ift ein ausgezeichneter Nichtleiter der Elektri⸗ 
cität und wird von Säuren und Alfalten nicht angegriffen, fo daß es ſich fehr 
gut zur Iſolirung von galvanijchen Batterien, von Leitungsdrähten und 
Kabeln, fowie zum Ueberziehen von Säurebehältern eignet. Durch Unterbrechen 
der Deftillation zu verſchiedenen Zeitpunkten kann man der Dlafje verfchiedene 
Härtegrade geben, und erhigt läßt fie ſich in beliebige Formen prefjen, jo daß 
fie al8 Subftitut fiir Papiermad)s dienen kann. Miſcht man den Mineral⸗ 
Kautſchuk⸗Aſphalt mit ca. 40 Proc. Sägemehl und etwas Kalk, erhigt im Eifen- 
teffel und preßt in Formen, fo erhält man ein ausgezeichnetes Brennmaterial, 
das ohne zu fchmelzen brennt, wenig Aſche liefert und für die Gegend am 
Kaspifee 2c., wo Petroleum billig und feſter Brennftoff theuer ift, von Bedeu⸗ 
tung werben dürfte. Bei der trodenen Deftillation in Gasretorten liefert der 
Alphalt ein fehr gutes Gas und gleicht in diefer Beziehung den beften Kohlen 
für Gaserzeugung. 

Die Löfungen de8 Mineral» Kautfchuf> Afphalts in Petroleum, Naphta 
oder leichten Kohlenwaflerftoffen bilden einen vorzügfichen ſchwarzen, wafler- 
dichten Firniß, der fehr feft auf Metallen haftet. Der Afphalt liefert auch 
Kompofitionen mit Harz, Wachs, Pech zc., deren Eigenfchaften zwifchen denen 
ihrer Komponenten liegen. Beim Erhitzen in Retorten giebt er ungefähr bie 
Hälfte feines Gewichtes an flüfftgen Kohlenwaflerftoffen, und zwar entweichen 
zunächſt leichte Naphtaproducte, dann gute Leuchtöle (zufammen ca. 1/,), dann 
ſchwere Dele (ca. 1/,), welche den höheren Delen der Paraffinreihe ähneln. 
Es hinterbleibt eine fehr reine, metallifch ausſehende Kohle, welche fo hart ift, 
daß fie Glas rist, die Eleftricität gut leitet und zur Herftellung der Platten 
für elettrifche Batterien und fir andere elektriſche Requifiten Verwendung 
finden kann. 

Für die Société Ol&o Graisse ftellen fi) gegenwärtig Productiong- 
toften und Berfaufspreis pro 1 Tonne wie folgt: 

Productionskoſten Berlaufspreis 


Apbalt. . 2 2 22.22.20 Fre. 100 Free. 
Firniß. . 20 „ ° 100 „ 
Ehonit-Subftitnt -. - - - - 200 „ 1500 „ 


Rohes elektrifches Fjolirmateril. 40 „ 500 „ 
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Das Rohmaterial ift in unerjchöpflicher Menge vorhanden, und beträgt 
die jährliche Production deifelben in den Pereinigten Staaten ca. 3 Mil. 
Tonnen. Die Nutzbarmachung defjelben in Großbritannien dürfte e8 eventuell 
lohnend machen, Rohpetroleum an Stelle des feither bezogenen raffinirten Pro- 
ductes zu beziehen. 

Schon vor Jenny und Rave hat Grotowsky die Säureharze des 
Brauntohlentheerd gewonnen und auf Afphaltproducte verwerthet. 

Rad) de Grouſſilliers) mifcht man die Abfallfäure mit jo viel Natriums 
oder Kaliumſulfat, daß fi Bilulfat bilden kann und dampft ein. Dabei tritt 
nad) der Bildung des Bifulfates ein Zeitpunkt ein, in welchem ſich die Unreir 
nigfeiten auf der Oberfläche als dicker Theer abfcheiden, welcher leicht vom 
Bifulfate getrennt und für fich verwerthet werden kann. In einem Slammofen 
wird dann das Bifulfat ımter leichter Erhitzung bei Ruftzutritt entwäflert, wobei 
gleichzeitig etiwa noch vorhandene Unreinigkeiten zerjtört werden. Statt der 
Sulfate können auch die Chloribe ber Altalien verwendet und die entweichende 
Salzfäure gewonnen werden. 

E. Schwarz und U. Bauſ Glicher 2) befreien die Säure durch Erhitzen 
auf 150°E. von der größten Menge des Theers, laſſen erkalten und erhitzen 
nach Zuſatz von 2 bis 3 Proc. (auf die vorhandene waflerfreie Schwefeljäure 
berechnet) Natronfalpeter langfam auf 40 bis 80°C. Die noch vorhandenen 
Säureharze werden als kohlige Krufte abgejchieden, und die Säure durch Er- 
hitzen bis zum Siedepunkte von freier Salpeterfäure befreit. Wil man reine 
Salpeterfäure darftellen, fo wird fpäter entjprechend mehr Salpeter zugefügt 
und deftillirt. 

Nach einem Verfahren von A. Beith und C. Scheftopal?) werden die 
Reinigungsfäuren (der Betroleum-Induftrie) mit den Abfalllaugen gemifcht und 
unter Zuſatz von Kalt im Sobaofen nad) dem Leblane'ſchen Verfahren auf 
Soda verarbeitet. Die Säureharze follen dabei die Kohle erjegen. 

Heinricit) hat verſucht, die Abfallfäure (aus der Braunlohlentheer- 
reinigung) auf fhwefelfaure Thonerde und Alaun zu verarbeiten, fand 
dies aber nicht technifch vortheilhaft. Auch eine Entfärbung derjelben durch 
Kiefelguhr, welcher alle harzartigen Beftandtheile daraus anzieht und durch 
nachheriges Calciniren wieder brauchbar gemacht werden kann, bot ihm keine 
Vorteile. Dagegen empfiehlt er al& brauchbar das folgende Verfahren, welches 
eine Berarbeitung der Neinigungsfäure auf freien Schwefel bezwedt, ber 
vollftändig geruchlos und arjenfrei, jelbft aus ſtark arfenhaltiger Schwefelfäure 
fällt und bezüglich feiner Reinheit weitgehenden Anforderungen entſpricht. 

Die Abfallfäure wird mit einem Zuſchlag von einem Drittel ihres Gewichtes 
an Grudekoks in einer Blaſe gelinde erhigt, wobei ein vollftändiger Zerfall 
derfelben in fchweflige Säure und Waſſer ftattfindet. Nach der Ahſcheidung 
des meiften Waflerdampfes wird das Gas durch mit ſchwerem Paraffinöl ge⸗ 
füllte Wäſcher geleitet, in welchen das meifte Empyrheuma zurüdgehalten wird 


1) D. R.⸗P. Nr. 43900, 1887. — 9) D. RB. Nr. 46101; Zeitſchr. f. angem. 
Chem. 1889, S. 170. — 9) Dingl. Polyt. Journ. 279, 21. — *) Zeitiär. f. angew. 
Chem. 1898, ©. 525. 
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und paffirt dann eine mit Grudekoks gefüllte und auf ihre ganze Ränge erhibte 
Röhre von Porcellan ober Steingnt, in welcher die Reduction des Schwefels 
bei einer geeigneten Temperatur erfolgt, die nicht zu niedrig fein darf, um nicht 
einen Theil des Schwefeldioryds unzerſetzt Hindurchgehen zu laffen, und nicht 
zu hoch, um die Bildung von Schwefellohlenſtoff zu verhindern. An die Röhre 
ſchließt ſich eine gut gekühlte Vorlage, in welcher der Schwefel ſich verdichtet 
und aus der die gebildete Kohlenſäure durch eine Rohrleitung entweichen kann, 
um nach geſchehener Reinigung zur Zerſetzung der Kreoſotnatronlauge ver⸗ 
wendet werden zu können. 

Die Verwerthung der Reinigungsſäure zur Holgconfervirung bringt 
E. v. Wolniewicz !) in Vorſchlag. Er löft in der verbinnten Säure Metalle, 
wie Eifen, Kupfer, Zink und imprägnirt damit die Hölzer, welche vorher mit 
Harzfeifen getränft worden find. Es jcheiden fich dadurch in der Faſer des 
Holzes harzſaure Metalloryde aus, welche nach Berfuchen von M. Kretzſchmar?) 
vorzägliche, confervirenbe Eigenfchaften befigen. 

Nach einem Patent von B. 3. Ragofine.und P. S. Dworfowitfd ?) 
führt man die Reinigungsfäure in Eifenvitriol über, welcher nad) dem Ent 
wäflern durch trodene Deftillation auf fchweflige Säure und rauchende Schwefel: 
ſäure verarbeitet wird. 

In der Fabrik von Young bei Edinburgh dampfte man früher die Rei⸗ 
nigungsfäure ein und verbrannte den Rüdftand. Hierbei geht die Schwefel- 
fäure in fchweflige Säure über, welche man in Scwefeljäurefammern leitet 
und dort verwerthet. Auch wo man feine Schwefeljäurefabrit bei der Hand 
hat, und das bürfte wohl bei der Mehrzahl der Theerdeftillationen zutreffen, 
könnte man dod) die Reinigungsjäure, ohne alle Verdünnung, vielleicht mit 
Zuſatz von etwas Sügeſpänen, durch Erhigen in eifernen Keſſeln in fchreflige 
Säure umwandeln und legtere zur Darftellung von ſchwefligſauren oder unter⸗ 
ſchwefligſauren Salzen benutzen. 

Wir haben dieſen, ſchon von Lunge in der Auflage dieſes Werkes von 
1882 gemachten, Vorſchlag in einer von Köhler ausgearbeiteten Modification 
zur Fällung der Carbolſäure bereits im vorigen Capitel, S. 524, gewürdigt. 
H. Köhler *) hat die auf dieſe Weiſe erzeugte ſchweflige Säure auch mit Vor⸗ 
teil zur Herftellung von Kupfervitriol nad) dem Rößler' ſchen Verfahren 5) 
durch Einwirkung auf Kupfer bei Gegenwart von Luft verwerthet. Ein Miß—⸗ 
ftand dabei war das häufige Berftopfen der Düſen an den Körting' ſchen 
Saugftrahlapparaten durch mitgerifiene, feine Kohletheilchen, was ſich aber leicht 
dur Filtriren des Gaſes durch Asbeft oder dergl. vermeiden Tiefe. 

Eine ausfügrliche Arbeit über die Berwerthung der Reinigungsſänre von 
Petroleum, bie auch Vieles enthält, was für unfere Zwede von Intereſſe ift, 
veröffentlichte K. Zal ozieckie). Er verarbeitet biefelbe auf Aluminiumfulfat, 
bezw. Alan (vergl. dagegen die Angaben von Heinrici, S. 620), fowie auf 
jogen. „gemifchte Harz» Metallfeifenlade*, weiche der vieljeitigften Verwendung 


— — 


1) Chem.⸗Ztg. 1889, S. 1089. — *) Ibid. 1889, ©. 31. — 9) D. R.⸗P.. 
Nr. 43453, 1887. — *) Ehem.-ätg. 1885, ©. 777. — ?) D. RB. Ar. 22850. — 
*) „Raphta* 1897, Rr. 12 bis 19, durch Chem. Revue 1898, S. 27. 
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fähig find. Endlid nahm H. A. Brad!) mehrere amerikanische Batente, welche 
die Herftellung organischer Yarbftoffe aus Reinigungsfäure zum Zwecke haben. 

U. Wedge?) beichreibt ein eigenthitmliches Verfahren zur Concentrirung 
verdiinnter Übfallfchwefelfäure von der Petroleumfäuerung, wobei er ftatt 
26,5 Tonnen 921/, procentiger Schwefelfäure 20 Tonnen erhält. Die Heizung 
geichieht in flachen Pfannen mittelft Delbrenner, die direct auf die Oberfläche 
der Ylüffigfeit wirken, wodurd) die Berlufte an Säure durch Zerfegung auf ein 
Minimum veducirt werden follen. Zuletzt folgt eine Deftillation in der Blafe, 
wobei 66gräbige Schwefeljäure erhalten wird. Das Verfahren dürfte indeſſen 
faum auf Theerölreinigungsfäure anwendbar fein. 

Die wicdhtigfte Verwendung der Reinigungsfäure, welche in einigen Fabriken 
ihre völlige Aufarbeitung mit großem Bortheile ermöglicht, ift die zur Dar⸗ 
ftellung von jchwefelfaurem Ammoniak. Dies ift bis auf einen gewiffen 
Grad ſchon lange gejchehen, und ift in der früheren Auflage diefes Wertes 
auch ſchon für die vorher durch Verdünnung von Theer befreite Säure vor- 
gefchlagen worden. Aber diefe Verdünnung ift eben der Sache hinderlich, und 
die meiften Fabriken gingen daher nicht darauf ein. Im rohen Juftande kann 
man die Säure nicht direct zur Fabrikation von ſchwefelſaurem Ammoniak 
benugen, weil die efelhaft riechenden Subftanzen die Waare unverfäuflich machen 
würden. Dieſe Schwierigkeit kann jedoch durch ein Berfahren überwunden 
werden, welches jchon einige Zeit lang in verfchiedenen Fabriken ausgeübt wird, 
von denen jede es für ihr eigenes Geheimniß hielt. Wenn man nämlich den 
in den Ammonial-Sättigungsgefäßen entftehenden Schaum forgfältig abfchöpft, fo 
werden faſt alle theerigen Verunreinigungen entfernt, und ein gutes Sulfat erzielt. 

Wir haben bereits im vorigen Capitel gezeigt, daß diefe theerige Abſchei⸗ 
dung neben den Säureharzen die technifch wichtig gewordenen Pyridinbaſen 
enthält, welche durch Deftillation daraus gewonnen werden können, wie aus den 
Patenten D. R.⸗P. Nr. 34957 und 36372 der Hamburger „Chemiſchen 
TabritssActiengefellichaft“ hervorgeht. 

Ein für die Fabrikation von fchwefelfaurem Ammoniak wichtiger, den 
meiften Fabrilen unbelannter Umftand ift folgender. Es ift wohl bekannt, daß 
eine ſtark arfenhaltige Schwefeljäure fid) nicht gut zur Fabrikation von ſchwefel⸗ 
faurem Ammoniak eignet, weil das dabei entftehende Schwefelarfen die Waare 
gelb färbt. Daher ‚wenden die meiften englifchen Ammoniaffabriten trog bes 
viel höheren Preifes nicht Säure aus Schwefelkies, ſondern ſolche aus Roh⸗ 
fchwefel an. ber die erftere verrichtet ganz benfelben Dienft, wenn man wäh⸗ 
rend bed Sättigungsproceſſes etwas Keinigungsfäure zuſetzt. Der aus ber 
letzteren entftehende Schaum reißt das Schwefelarjen mit an die Oberfläche, 
too man es abjchöpfen kann, und völlig weißes Sulfat zurückbleibt. Runge 
hat dies in Holland in großem Maßſtabe ausgeführt gefehen. 

Die Unterfuhung der Abfalljchwefelfäure auf Alkylichweielfäuren 
und Sulfofäuren kann nad Heusler?) folgendermaßen gefchefen. Wie 


ı) Chem. Revue 1898, S. 28. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 18, 345; 
Zeitſchr. f. angew. Chem. 1899, &. 608. — 9 Ber. d. deutich. dem. Bel. 1895, S. 498. 
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Heusler gezeigt hat, zerfällt dekylſchwefelſaures Anilin beim Kochen mit über⸗ 
ihitffigem Anilin in Dekylen und Anilinfulfat; die Einwirkung des fiedenden 
Anilins bildet aljo ein Mittel, derartige Gemifche in ihre Komponenten zu zer 
legen. Die zu unterfuchende Abfallfchwefelfäure wird mit Eiswafler verbünnt, 
mit Kaltmilc oder Barythydrat neutralifirt und filtrirt. Das Filtrat des 
Kalt» oder Barytſalzes des Sulfofäuregemifches wird mit Sobalöfung in das 
Natronjalz umgeſetzt, welches nad) dem Filtriren unter Vermeidung des Sie⸗ 
dens der Flüſſigkeit zur Trodne eingedampft wird. Die auf dem Waflerbade 
möglihft entwäfierten Salze werden barauf mit Anilin im Paraffinbade wäh. 
rend vier Stunden auf 170° erhigt, wobei die alkyl ſchwefelſauren Salze 
unter Regenerirung der Aethylenkohlenwaſſerſtoffe zerlegt werden. Nad) 
Beendigung diefer Reaction treibt man das Anilin und die gebildeten 
Kohlenwaflerftoffe mit Waſſerdampf über; aus der rüdftändigen fulfon- 
jauren Natronlöfung kann man nad) befannten Methoden die Kohlenwafler- 
ftoffe regeneriren. 


Behandlung der hemifc gereinigten Naphta. 


Man kann diefe in verjchiedener Weife vornehmen. Dan kann das ges 
wajchene Product entweder fofort mit Dampf deftilliren und die Endproducte 
al8 Benzol, Auflöfungsnaphta zc. auffangen, oder man ſchaltet noch eine 
Deftillation über freiem Feuer mit Yractionirung ein. Das erftere Verfahren 
ift kürzer und einfacher und wird heute wohl durchgängig ausgeführt. ‚Lunge 
bat dagegen in feiner eigenen Praxis gefunden, daß eine vorgängige Deftillation 
über freiem Teuer wefentlich zur Erzielung dauernd farblos bleibender 
Dampfdeltillate, namentlic; der ſchweren Naphta beiträgt. 

Hierzu bedient er fich einer Blafe von ganz genau berfelben Yorm wie 
die Leichtölblafe (S. 603); doch empfiehlt es ſich der Neinlichkeit wegen, nicht 
diefe letztere fjelbft zu verwenden, fondern eine befondere Rohbenzolblaje 
anzulegen. Ihre Condenſationsſchlange kann ganz von Blei fein und muß, wegen 
der Flüchtigleit des Benzols, ziemlic, lang fein. Die Blafe jelbit, ſowie der 
Kuhlbottich, ftehen unter einem Schuppen außerhalb des Reinigungshaufes; die 
drei Vorlagen jedoch ftehen entweder innerhalb defielben, oder find doch durd) 
Röhren mit dem inneren Raume verbunden, fo daß ihr Inhalt von bort her 
zugänglich ift. Sie beftehen aus eifernen, dicht gefchloflenen Käften mit Mann⸗ 
(od) und einem Loche zum Einlaufen des Deftillates aus dem, fiir jede Vorlage 
einftellbaren, Ende des Kühlrohres; dieſes Loch darf nicht größer fein, als eben 
nöthig, und wird fofort nad} dem Gebrauche verfchloffen. Dieſer Dichte Abſchluß 
gefchieht nicht allein wegen bes Verluftes, ſondern namentlich, aud) wegen Feuers⸗ 
gefahr, da bekauntlich Benzoldämpfe felbft bei großer Verdünnung mit Luft nod) 
Feuer fangen Lünen. 

Für die Heizung gilt daſſelbe Princip wie immer: beim Anwärmen ſtark 
zu feuern, aber fofort mit dem Eintritte der Deftillation die Hige zu mäßigen. 
Anfangs läßt man das Kühlwaſſer fo ftark laufen, wie e8 das 25 mm weite 
MWaflerrohr geftattet, jo daß das Deftillat ganz falt unten abfließt; erſt ganz 
gegen Ende der Deſtillation ſoll es lauwarm abfließen. 
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Die Fractionirung gefchieht durchaus nach den Angaben des Thermo⸗ 
meters, und es ift daher wohl ſtets ein folches auf der Blafe angebracht. Dies 
bat den Uebelftand, daß man ſich in Bezug auf das rechtzeitige Wechfeln ber 
Vorlage auf den Arbeiter verlafien muß. Man kann ihn jedoch fehr Leicht 
controliren, wenn man 100 ccm ber Flüffigkeit aus einer Glasretorte mit 
Thermometer deftillirt und bie bei den gewünfchten Temperaturen übergehenben 
Bolumina notirt. Nach fehr zahlreichen Verjuchen, die Lunge angeftellt hat, 
kommt man hierbei ganz auf daſſelbe Rejultat wie im Großen. Dan be- 
rechnet nun bie gefundenen Bolumina auf die Omantität der Blaſenfüllung 

(gemeſſen duch einen Meßſtab am Mifchgefäße vor dem Auspumpen oder in 
ſonſt geeigneter Weife), und zeigt danach dem Arbeiter an, wie viel Centimeter 
(300) er in jede Vorlage einfließen laflen fol. Wenn man Inhaltstabellen 
fr die verfchtebenen Gefäße Hat, fo kann diefe ganze Arbeit, einfchließlich des 
Rechnens, in zehn Minuten beendigt fein. Man kann bei diefem Verfahren 
der Anwendung eines Thermometers in der Blaſe ganz entrathen. 

Die feften Punkte der Sractionirung muß man je nad) der gewunſchten 
Art des Enbproductes verfchieden nehmen. Wenn man fogenanntes 90 pro- 
centiges Benzol (ſ. unten) darftellen will, muß man bie erfte Fraction bie 
110°, die zweite bi8 140° und die dritte bis 170° auffangen und dann auf» 
hören. Die erfte Fraction giebt dann bei der Dampfbeftillation viel 90 pro- 
centiges Benzol. WIN man aber auf 50 procentiges Benzol arbeiten, fo geniigt 
es, zwei Sractionen, die erfte bis 1409 und die zweite von 140 bis 170° zu 
machen. Die zweite giebt, wie wir fehen werden, fpäter faft gar nichts unter 
100° Miebergehenbes, und liefert daher nur Naphta. Ueber 170° zu deſtilliren, 
iſt nicht räthlich, weil fonft die Qualität der lebten Naphta leiden würde; 
man läßt daher über Nacht erkalten und arbeitet den Ridftand in der Blaſe, 
wenn man will, noch einmal mit dem Leichtöle (Mittelöl) auf, um jede Spur 
von Benzolhomologen herauszuziehen. Die Dauer einer Deftillation von 
etwa 3500 Liter beträgt acht bi8 neun Stunden, fo daß man die Blaſe leicht 
einmal per Tag abtreiben Tann; eine Reinigung derfelben ift nur felten er- 
forberlid. 

Folgende Tabelle verfinnlicht das Reſultat der Erfahrungen Lunge’s 
über die Umalität der gewonnenen Producte, in Bolumprocenten des Roh⸗ 
materiale®: 












Deftillat Deſlillat 
bis 1400 don 140 bis 170° Blaſenrückſtand 
(Exftes Product) | (Zweites Product) 


Nohmaterial 








Reiner Vorlauf. . . . 60 bis 61 15 bis 17 2 bis 22 
Leihtölnapbta . . . . 30 „ 88 — — 
Gemiſch von beiden . . 48 „ 52 22 bis 26 — 
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Die Rertification mit Dampf. 


Enbproducte. 


Die legte Kectification ber leichten Theeröle gefchieht jedenfalls mit Hülfe 
von Dampf, theil durch indirecte Erwärmung, theil® durch directes Einblafen 
in bie Fluſſigkeit. Im letzteren Falle reißt der Dampf weit ſchwerer flüchtige 
Körper mit fort, als feiner eigenen Temperatur entjpricht (vergl. Principien 
der fractionirten Deftillation, S. 343), und man refervirt dies daher ſtets flir 
das Ießte Stadium, nachdem ber indirecte Dampf ſeine volle Wirkung gethan 
hat. In der Regel haben die Dampfblafen Einrichtimgen für beides. Ferner 
befigen dieſelben ımter allen Umſtünden irgend welche Einrichtung zur Partial⸗ 
condenjation oder Dephlegmation, um eine jchärfere Trennung der Producte 
zu ermöglichen. 

Der Dampf muß eine Spannung von mindeſtens 21/, Atmofphären 
haben, beffer mehr. Man follte ihn, wenn auch nicht gerade überhigen, doch 
wenigftens trocknen, indem man ihn vor der Einftrömung in den Deftillir 
apparat durch einen eingefchalteten Conbenjationstopf entwäflert. Zu beachten 
bleibt unter allen Umftänden, daß Dampf, auf weite Entfernungen fortgeleitet, 
wie e8 hier wegen der unumgänglich nöthigen Holirung des Deftillationshaufes 
von Feuerftellen unerläßlich ift, durch Kondenfation viel von feiner Spannkraft 
(alfo and) von feiner Temperatur) einbüßt und an der Enbftelle reichlich mit 
Waſſer beladen if. Deshalb follte der Dampfleffel mit einer Spannung von 
acht, keineswegs aber unter fünf Atmoſphären arbeiten. 

Die Apparate, deren man ſich zu diefer legten Deftillation des Borlaufes 
bedient, find fehr verfchieden. Manche, namentlich Heinere Fabriken, arbeiten 
mit Dampfblafen, welche mit einfachen Dephlegmatoren nach Art ber Pifto- 
rins’fchen combinirt find, oder ſchlangen⸗ und röhrenförmig angeordnete 
Dephlegmatoren beſitzen Große Fabriken bagegen wenden gleich Colonnen⸗ 
apparate an und erjparen dadurch eine wiederholte Deftillation der Zwiſchen⸗ 
fractionen. Im Handel bilden nämlich nur die folgenden Deftillate gangbare 
Waaren und muß daher das gefammte Rohöl möglichft ohne Zwiſchenproducte 
in biefe zerlegt werden :- 

Lunge-Köbler, GSteintohlentbeer. 40 
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| Ergiebt Deftillat bis 














Handelsmarke | 100° | 120° | 130° | 160° | 200° De 
Gewicht 
Proc. Proc. | Proc. | Proc. Proc. 
90 procentigeß Benzol . . . . . 90 — | — | — — 0,885 
5Oprocentiges Benzol . . . . . 50 9” — | — — 0,880 
SolventNRaphta . . . 2... _ — 20 90 — 0,875 
Schwere Rapbta . . ..... _ — — — 90 0,880 





Im Folgenden ſollen zunächſt zwei verſchiedene Dampfblafenfufteme der 
erften Art bejchrieben werden, deren einzelne Haupttheile ſich aber auch gegen- 
jeitig vertaufchen Lafien, fo daß 3. B. ber Dephlegmator der zweiten Einrich⸗ 
tung aud) fiir die erftere angewendet werden Fünnte ꝛc. 

Fig. 171 zeigt eine in englifchen großen Fabriken zu findende Con» 
firuction. a ift die Blaſe felbft, aus Kefjelbleh zuſammengenietet, cylin= 
drifch, mit flachem Boden und gewölbter Dede. bb ift ein jchmiedeeiferner 
Mantel um die-Seiten und den Boden herum, cc-eine fchlecht leitende Ein- 
hüllung beliebiger Art zur Verhütung von Wärmeverluften. Zur Einführung 
des Dampfes dienen die Hähne d’ und e, von denen d den Raum zwilchen 
Mantel ımd Blaſe, e da8 Innere vermittelft der gelochten Schlange f heizt, g 
it ein Condenfationswaiferableiter für den Dampf aus e. Das Rohr A dient 
zum Speijen ber Blaſe mit Rohbenzol, © zum Üblafjen bes Rüdftandes, k zum 
Ableiten der Dämpfe. Letzteres Rohr communicirt durch ben Hahn I direct 
mit der außerhalb des Locales aufgeftellten Künlfchlange, ober, wenn 2 ge- 
ſchloſſen und m geöffnet ift, zuerft mit dem aus Blei⸗ oder Eifenröhren be- 
ftehenden Dephlegmator (Condenfer) nn. Letzterer befindet fi) in dem mit 
Wafler gefüllten Gefäße 0. Die fid) in nn condenfirende Flüffigfeit ſammelt 
fid) in dem Rohre p und fliegt durch das Sammelgefäß q und das einen 
hydrauliſchen Verſchluß bildende Schwanenhalsrohr r mit Hahn zurüd in die 
Blaſe. g fendet einen Zweig in das Hauptdampfrohr, aber die Biegungen 
der Röhren verhindern e8, daß der Dampf direct aus a nad) q und mithin 
in die Kühlſchlange ftreichen Tann. Durch das Dampfrohr s kann man das 
Waſſer in o beliebig erwärmen, was nad) den Angaben bes Thermometers t 
regulirt wird. % ift das in das Local zurückkehrende unterfte Ende ber Kühl⸗ 
ſchlange. 

In der zweiten Conſtruction (Fig. 172 a. S. 628) ſind die gleichen 
oder analogen Theile mit denſelben Buchſtaben wie in Fig. 171 bezeichnet. 
a iſt die Blaſe, deren indirecte Heizung durch das Dampfrohr d ver⸗ 
mittelt wird, welches ſich inwendig in eine ſchmiedeeiſerne Spirale b mit 
dem Condenjationswaflerableiter g fortjegt. Die directe Dampfeinftrömung 
geichieht durch den Hahn e und das gelochte Röhrenkreuz f. A% ift das Speife 
rohr, © der Ablaßhahn, % der Helm. Zu birecter Ableitung der Dämpfe wird 
der Hahn 2 geöffnet und die Dämpfe fteigen erft in das Ueberfpriggefäß v 
(welches für diefen Zweck nie fehlen follte) und in die Kühlfchlange w aus 
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35 mm weitem Bleirohre, deſſen Ende bei u in das Local zuritdlfehrt, wo auch 
die Vorlagen aufgeftellt find. Der Kuhlbottich wird durd = mit Waſſer ge 
ſpeiſt, welches bei y warm abläuft. Sollen aber die Dämpfe dephlegmirt 


ig. ırı. 


werben, fo,ichliegt man den Hahn I und öffnet m. Dann treten die Dämpfe 

in den Condenfator nr, deſſen untere Trommel mit der oberen durch circa 

50 nur 10mm weite Rupferröhren verbunden ift. Das condenfirte Del läuft 
40* 
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durch den hydrauliſchen Verfchlug r in die Blafe zurüd. s ift das Dampfrohr 
für 0, & das Thermometer. 

Die in biefer Figur gezeichnete Conftruction ſcheint beſſer als bie vorige. 
Die innere Heizung durd) die Schlange findet doch ſchneller und mit geringerem 
Dampfverlufte als durch einen äußeren Mantel ſtatt. Namentlich wird aber 
auch der Dephlegmator von Fig. 172 gründliche und dabei mit geringerer 
Behinderung des Dampfabfluffes wirken, als ber von Fig. 171. Beide find 
dem an fi aumächft liegenden, nämlich einem einfachen Schlangenrohre, vor⸗ 
zuziehen, weil in diefem der Weg ber auffteigenden Dämpfe durch das zurlidh⸗ 
fließende Condenſat leicht behindert werden kann. 

€. Luhrig (D. RP. Nr. 26679) wendet eine Zichzadtöhre, umgeben 
von einer anderen, an; das Kühfwafjer läuft in dem ringförmigen Raume bem 
Wege der Dämpfe entgegen; Sig. 173 
an jeder unteren Biegung ift J 
eine Abzweigung zur Fort⸗ 
führung der condenſirten 
Fluſſigteit. 

C. A. Burghardt 
wendet einen aus Rohren⸗ 
ftüden a (Fig. 173) aufge 
bauten inneren Cylinder an, 
mit durchlöcherten Scheider 
platten b aus Drahtgemebe, 
welche breiter als der Cylinder 
find umd daher außen durch 
das Kuhlwaſſer in dem äufße- 
ven Eylinder c abgekuhlt wer- 
den. Die Dämpfe treten bei 
d ein und werden durch Ver⸗ 
bindung mit einer Zugvorrich⸗ 
tung bei e durch den Apparat 
durchgefaugt. Die tondenfirte 
Slüffigfeit fließt durch / und 
9 in bie Vorlage h. Wenn dieſer Condenſator in Horizontaler Stellung er⸗ 
richtet ift, fo kann die fich zwifchen den einzelnen Platten bb condenfirende 
Fluſſigkeit in verfchiedenen Stadien der Reinheit abgezogen werben. 

‚Ein anderer Condenfator ift von 2. und E. Steinmüller (D. RP. 
Nr. 31238) conftruirt worden. Er befteht ans einer Anzahl von Möhren, 
welche in horizontaler Richtung parallel mit einander laufen und auf ihrer 
ganzen Länge durch eine Unzahl von Waſſerſtrahlen gefühlt werben. 

Das Fllen der Dampfblafen geſchieht entweder durch Einpumpen ber 
chemiſch gewaſchenen Naphta mittelft einer Pumpe oder eines Auftdrudmontejus, 
oder auch von Höher gelegenen Reſervoirs aus, in welche jenes Product ſchon 


i) Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, p. 475. 
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vorher. gepumpt worden ift. Beim Cinlaufen wird ber (in Fig. 172 bei z 
ſichtbare) Lufthahn geöffnet; ftatt deffelben hat man wohl auch nur ein etwa 
25 mm weites, durch einen Kork oder einen Schraubenftöpfel verſchließbares 
Loc), welches zugleich zur Einführung eines eifernen Stabes dient, mit Hilfe 
defien man ben Flüffigfeitszuftand in der Blafe unterfuht. Das Mannloch 
braucht nur in längeren Zeiträumen zur Infpection und Reinigung der Blafe ‘ 
geöffnet zu werben. 

Es ift allgemeine Regel, zuerft die flchtigften Producte in die Blafe ein- 
zupumpen und mit Hillfe von indirectem Dampf abzuleiten, dann die ſchwerer 
flüchtigen nachzuflillen und ebenfo zu behandeln, und erft zufegt directen Dampf 
anzuwenden. Wenn man nur zwei Producte in der Rohbenzolblafe gewonnen 
hat (©. 623), verarbeitet man beide getrennt, nämlich das zweite gleich mit 
directem Dampfe, wozu man eine befondere Blafe anwenden kann, welche nur 
auf directe Dampfeinftrömung eingerichtet if. Es fol aber hier zunächſt die 
Deftillation bes erften Productes befchrieben werben, wobei die Buchftaben fich 
fowohl auf Fig. 171 al8 auf Fig. 172 beziehen. . 

Man läßt den (indirecten) Dampf zuerft mit voller Deffnung des Hahnes d 
in ben Mantel ober die Schlange bei d treten. Sowie aber bie Fluſſigkeit zum 

Sig. 174. Sieden erhigt ift und die Deftillation bes 
ginnt, fchließt man den Dampfhahn fait 
ganz und regulirt ihn dann in ber Weife, 
daß die Deftillation zwar ganz continuirlich 
aber nicht allzu raſch oder gar zu ſtürmiſch 
vor ſich gehe; fonft wird nicht alles con» 
denfirt und man erleidet erheblichen Ber» 
luſt, neben entſprechender Feuersgefahr, 
Anfangs kommt ftets ein werg Waſſer 
mit, welches Häufig das Benzol ganz milchig 

getrübt erfcheinen läßt; doch verſchwindet dieſe Trübung fehr bald, entweber 
ſchon in der Vorlage oder aber in den Vorrathögefäßen, und man braucht ſich 
nicht dabei aufzuhalten. Im fpäteren Stadium, wenn man nicht mehr mit ins 
Directem Dampfe austommt und mit directem Dampfe abblafen muß, fommt 
felbftverftändfich jehr viel Wafler mit hinüber. Man muß daffelbe natürlich 
abtrennen und bebient ſich dazu recht zwedimäßig der in Fig. 174 gezeichneten 
Vorrichtung, welche zugleich eine letzte Reinigung der fpäteren Deftillate durch 
verdunnte Natronlauge geſtattet. Zwei oben offene Cylinder von Weißblech, 
@ und b, 225 mm weit und 600 mm hoch, haben jeder am oberen Ende 
eine offene, mit Waffer zu füllende Rinne, in welche ein Blechdedel eingefegt 
wird. Sie find durch die beiden Rohrſtutzen c und d verbunden, welche 
durch die Ueberwurfsſchraubenmutter e ſchnell verbunden ober getrennt werben 
Können. c milndet offen 25mm umter dem Rande von a ein; d biegt ſich in 
d abwärts und endigt dicht Über dem Boden gleichfalls offen. Vom Boden 
von a führt das Rohr f nad) außen und abwärts in einen Wafferablauf; durch 
9 Tann man f abichliegen. Aus db führt das Rohr A etwas unter dem 
Rande ab. fund c müflen genau in gleicher Höhe aus a austreten; A kann 
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ebenjo Hoch oder etwas tiefer münden. Bei © ift das Ende der Kühlichlange 
angedeutet. 

Bor dem Gebrauche wird @ zu drei Vierteln mit Waſſer gefüllt. Sobald 
aus i das Gemiſch von Naphta und Wafler auszufließen beginnt, füllt fi a 
raſch bi8 zum Niveau von c und f, und fein Inhalt fließt nun aus diefen beiden 
Röhren ab; aber da fih Waſſer und Naphta ſofort ſcheiden, ſo wird oben aus c 
immer nur Naphta, von unten aud f immer nur Waſſer ausfließen. Lüge / 
tiefer als c, fo witrde ſich erfteres ganz füllen und als Heber wirken, was durch⸗ 
aus nicht der Fall fein darf. Für den Nothfall ift der Hahn 9 angebracht, der 
aber nie in Gebrauch kommen follte. 

Aus c läuft die Naphta nad; dem Gefäße b über, füllt diefes und läuft 
durch % in die Vorlagen ab. Wenn die fpäteren Deftillate erfcheinen, gießt 
man b zur Hälfte mit verdiinnter Natronlauge (1,100 fpecif. Gew.) voll, jo 
daß die Naphta durch diefe hindurch nad) oben gehen muß; warum, werden wir 
fpäter jehen. 

Bon Borlagen braucht man mindeſtens zwei; bies genügt, wenn man 
die Deftillate von ihnen weg gleich in größere Vorrathöbehälter laufen läßt oder 
pumpt. Manche Fabriken ziehen e8 vor, eine große Anzahl von Heinen Vor⸗ 
lagen anzuwenden, was die Trennung der Producte erleichtert. 

Das in neuerer Zeit durchgängig eingefchlagene Verfahren zur Trennung 
der Deftillate iſt dieſes. Man arbeitet zuerft, wie fchon erwähnt, nur mit 
indirectem Dampfe aus dem Hahne d (Fig. 171 oder Fig. 172). Natürlich 
entweichen zuerft die flüchtigften Producte; aber fchon zu Anfang kommt neben 
dem Benzol ein wenig Toluol, fpäter noch weit mehr, wie da8 bei der Deftilla- 
tion gemifchter Ylüffigkeiten nicht zu umgehen ift (S. 343). Da nun im 
Handel beftimmte Oualitäten von „Benzin“ oder „Benzol“ (d. 1. im commer- 
ciellen Sinne, wie unten zu bejchreiben) verlangt werden, fo muß man ein 
Mittel anwenden, um dieje fo viel als möglich in reinem Zuſtande zu erhalten 
und nur wenig Zwifchenproducte zu erzeugen, die nochmals durch die Fabrika⸗ 
tion gehen miüffen. Dieſes Mittel ift das Princip der theilmeifen Con. 
denfation der Dämpfe mit Hilfe eines erwärmten Condenfators, unter Rück⸗ 
fluß des Verbichteten in die Blafe, wie e8 ſchon Mansfield gethan hat, alfo 
eine Dephlegmation (welcher Ausdruck von der Spiritusrectification herge- 
nommen ift). Hierzu dient der in dem Bottich o erwärmte Condenfator nn. 
Man zwingt alfo, durch Schließung de8 Hahnes J und Deffnung von m, die 
durch 3 ankommenden Dämpf in n einzuftrömen, während man mittelft des 
Dampfhahnes s das Wafler von o auf die hinreichende Temperatur erwärmt. 
Tür fogenanntes 90 procentiges Benzol follte da8 Wafierbad etwa 60°, fitr 
50 procentige8 Benzol 70 bis 809 warm fein; doch laſſen fich diefe Zahlen 
nicht abjolut feftftellen, und müſſen bei jedem Apparate erft ausprobirt werden. 
Man haält die Temperatur in o möglichft conftant. Das, was fid) in n con« 
denfirt, fließt durch ſtets nach der Blafe @ zurück; es wird dies wefentlich 
Zolnol, mit nur wenig Benzol, fein. Manche Fabriken laflen es direct und 
continuirlich nach a einfließen (Fig. 172); andere fchalten ein Heines Zwiſchen⸗ 
gefäß ein (q, Fig. 171, wo es durch Die Geftalt des Condenjators n räthlicher 
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ericheint, den noch in q enthaltenen Dämpfen Eintritt in das Hauptdampfrohr 
zu geftatten); andere endlich lafien das Condenſat aus n in eine befondere 
geichloffene Vorlage fließen, um es fpäter für fich zu rectificiren. Was fi 
in » nicht condenfirt hat, aljo Dämpfe von Benzol mit wenig Toluol, geht 
jegt in da8 Hauptdampfrohr, von da in die Kithlichlange w, und das dort 
condenfirte Benzol fließt durd) u und die Separirungstäften, Fig. 174, in bie 
Borlage.. | 

Nach einiger Zeit wird aus % faſt gar nichts mehr kommen; jegt muß 
man, um ſchwächere Benzole zu erhalten, die Temperatur in o fteigern. Meift 
wird man noch mit Wafferfiillung in o arbeiten können, dann aber das Wafler 
zum Kochen erhigen müſſen. Waſſer ift um fo eher brauchbar, wenn man nur 
etwa 50 procentige8 Benzol darftellen will, wie e8 die Kegel ift. In den meiften 
Theerbeftillationen erftrebt man bei den weiteren Deftillaten feine Trennung 
in reine Koblenwaflerftoffe und geht daher auch nicht mehr weiter in ber 
Dephlegmirung. Wenn vielmehr aus der Kühlfchlange w nichts mehr laufen 
will, jo jegt man den Condenſator n außer Thätigfeit, indem man den Hahn 7 
öffnet und m jchließt. Jetzt gehen alle Dämpfe direct nad) w und werben bort 
condenfirt, fo daß man von Neuem. eine reichliche Menge von Deftillat bes 
fommt. Nach und nad) läßt dies wieder nad), und wenn man wenig oder 
nicht8 mehr hinüber bekommt, fo ſtellt man den indirecten Dampf aus d ab, 
läßt durch Deffnen von e directen Dampf aus ben Löchern des Kreuzrohres f 
ausftrömen und befommt nun, jelbft bei Dampf von nur 21/, bis 3 Atmo⸗ 
jphären, eine reichlihe Menge von Xylolen und Trimethylbenzolen, welche 
Gemiſche wir als Auflöfungsnaphta und Brennnaphta kennen lernen werben. 
Xylole werden jedoch in neuerer Zeit audy in der Yarbenfabrilation verwendet, 
und dann aus diefen Naphtaforten durch Savalle’fche Eolonnenapparate (f. u.) 
abgejchieden. 

Es fragt ſich nun, nad) weldhen Principien die Trennung der Deftillate, 
alfo die Fractionirung, ftattfindet. Es fcheint zwar am einfachften, ſich 
hierbei nach den Angaben eines Thermometers in der Blafe, reſp. im Dephleg⸗ 
mator, zu richten, aber da das erfte Erforderniß das ift, Producte zu erhalten, 
welche gewillen Anforderungen des Handele entiprechen, und e8 nicht ganz 
leicht ift, dies mit dem Thermometer allein durchzufegen, jo muß man meift 
noch andere Kennzeichen zu Hülfe nehmen. Zunächſt ſei aber da8 Verfahren 
einer Fabrik befchrieben, welche eine Blaſe mit Kronenauffag befigt und weſent⸗ 
lich nad dem Thermometer arbeitet. Man deftillirt dort zweimal mit Dampf. 
Bei der erften Deftillation macht man folgende Sractionen: 


1. Bis 103° (in der Blaſe), giebt 65- bis 70 procentiges Benzol. 
2. 103 bi8 110°, giebt 30 procentige® Benzol. 

3. 110 bis 130°, giebt bei 100° nichts, bei 120° 60 Proc. 

4. Ueber 130°, giebt Auflöfungsnaphta. 


Bei der zweiten Deftillation wird wejentlich mit Hilfe der Dephlegmation 
gearbeitet. Wenn man die Fraction 1. der erften Deftillation rectificirt und 
den Dephlegmater bei 56° erhält, jo erhält man in ber Borlage 90 procentiges 
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Benzol; bei 80° aber befommt man 50 procentiges Benzol. Das Thermometer 
in der Blaſe jelbft zeigt, jo lange 90 procentiges Benzol kommt, eine Tempe⸗ 
ratur von nicht über 100°. Wenn diefe erreicht ift, läßt man die Sraction 2. 
der eriten Deftillation zulaufen, läßt jegt bie Temperatur in der Blaſe bis 
105° (im Dephlegmator anf 80°) fteigen, wechfelt die Vorlage und erhält nun 
54 procentige8 Benzol. Nun wechjelt man wieder die Vorlage, läßt offenen 
Dampf in die Blafe ein und fängt alles jett Deftillirende als Auflöſungsnaphta 
auf. Man könnte ohne Schwierigkeit in diefem Apparate und nad) diefer 
Methode auch reines Toluol machen, Xylol fchon weniger gut. 

Andere Fabriken richten fich gar nicht nach der Temperatur in der Blaſe, 
jondern reguliren (was auch ficherer ſcheint) wefentlich nur nach derjenigen in 
dem Dephlegmator. Es Liegt auf der Hand, daß man.nad) einigen Verfuchen 
mit feinem Apparate dahin fommen kann, wenn man die Vorbereitungsopera- 
tionen immer in gleicher Weife ausführt, ed allein durch genaue Negulirung 
der Temperatur des Dephlegmators zu erreichen, daß 3. B. alles überhaupt 
durch den legteren gehende Deftillat, wenn e8 zufammengemifcht wird, 50 pro» 
centige® Benzol ergiebt. Dann wird man erſt die Vorlage wechjeln, wenn 
nichts mehr durch den Dephlegmator paffirt; ein zweites Mal, wenn indirecter 
Dampf gar nichts mehr auch mit Uebergehung des Dephlegmators liefert, 
und ein drittes Product wird man durch Deftillation mit offenem Dampfe 
erhalten. 

Mit Sicherheit kann man ſich übrigens doch nie auf diefe Anzeichen ver: 
lofien, wenn man Producte von beftimmten Eigenfchaften, wie fie im Handel 
verlangt werden, erzielen will, und man wird daher während der Operation 
öftere Probedeftillationen im Laboratorium vornehmen müſſen; manche Fabriken 
laflen überhaupt die Fractionirung ganz von diefen abhängen. Hierzu bedient 
man ſich einer Glasretorte, oder noch befler eines fogenannten Fractionirkolbens 
mit Liebig’fchem Kühler (ig. 164, ©. 605), wobei man als feite Punkte für 
die Fractionen nur 100 und 120°, für die ſpäteren Deftillate auch noch 130 
und 160° annimmt. | 

In den meiften Fällen hat man durd) eine Deftillationsanalyfe der in 
der Dampfblafe zu rectificirenden Charge fchon vorläufige Anhaltspunkte dafür, 
wie viel man von jeder Fraction erwarten fann. Die von Davis gegebenen 
Vorſchriften und Tabellen (f. fpäter) follen vorher ſchon anzeigen, welches 
Bolum von den verjchiedenen Fractionen man abnehmen muß. Dan nimmt 
dem entfprechend furz, ehe.man glaubt, dag e8 Zeit zum Umwechſeln ſei, eine 
Probe des Deftillates, natitrlich nicht von oben weg, fondern nad) gutem Um⸗ 
rühren des ganzen Inhaltes der Vorlage. Geſetzt, man babe auf 90 pro- 
centige8 Benzol zu arbeiten, und die Probe ergebe, daß zufälliger Weiſe der 
Inhalt der Vorlage gerade 90 Proc. bei 1009 abgiebt, jo muß man fofort bie 
Borlage wechieln, da man nicht hoffen kann, daß bei Fortfegung der Deftilla- 
tion diefelbe Stärke irgend längere Zeit beftehen bleiben werde Man fol 
eigentlich das Deftillat immer etwas ftärker als nöthig machen, ehe man es in 
die Dorrathöbehälter pumpt, um ganz ficher zu gehen. Bevor es weggepumpt 
wird, mißt man feine Höhe in der Vorlage und notirt dann das (mit Hülfe 
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einer Tabelle zu findende) Volumen und die Analyje diefer Portion. Sie ift 
nun noch gerade auf die richtige Stärke herabzuftimmen, und das gejchieht 
durch Zuſatz einer berechneten Menge von dem Iuhalte der nächften Portion. 
Man wird diefen vielleicht zu 70 Proc. oder nod) höher finden, und muß ihn 
dann auf die beiden Vorrathsgefäße fiir 90 procentiges und 50 procentiges 
Benzol vertheilen. Die Berechnung dafür gefchieht in folgender Weiſe. Ger 
fegt, man habe aus der erſten Vorlage 600 Liter Yöprocentiges Benzol ger 
pumpt und es finden fich in der zweiten 800 Liter von 75 procentigem Benzol, 
jo handelt es fid) darum: wie viel muß man aus ber lesteren noch zu ber 
eriteren pumpen, um ein Handelsproduct von 90 Proc. zu erreihen? Man 
macht dazu folgenden Anfag: 


600 x 95 + = x 75 — (600 + z) 90 
600 (95 — 90) —= x (90 — 75) 





Das heißt: Man muß zu den 600 Litern von 95 Proc. nod) 200 Fiter 
von 75 Proc. jegen und erhält dann 800 Liter von 90 Proc. Der Reſt von 
600 Liter 75 procentigem Benzol wird in den Vorrathsbehälter fir 50 procen- 
tiges Benzol gepumpt und wiederum feine Quantität und Qualität genan an⸗ 
gemerkt. Die dritte Vorlage finde man nun 3.8. mit 720 Liter von 40 Proc. 
gefüllt. Dan jett jest an: 


600 x 75 + 720 x 40 — (600 + 720) x 


_. 73800 _ 


N. 


Das heißt: Wenn man den ganzen Inhalt der dritten Vorlage zu den 
600 Litern von 75 Proc. pumpt, fo erhält man immer nod ein zu ſtarkes, 
nämlic, 56 procentiges, Benzol, welches mithin noch einen entfprechenden Zuſatz 
von der nädftfolgenden Vorlage erhalten muß. Die gegebenen Betfpiele 
werden aber genügen, um die Rechnung aud) fir diefen und ähnliche Fälle 
auszuführen. Häufig wird man es auc vorziehen, die Benzole in den Vor⸗ 
rathöbehältern etwas ftärker zu Laflen und erft im Augenblide des Verjendens 
abzufhwächen, wobei man aber darauf halten muß, dies immer mit ber bei 
der Rectification zunächſt darauf folgenden Sraction, nicht mit einer ſchwerer 
flüchtigen zu thun. 

Geſetzt, daß man gar nicht auf 90 procentige8 Benzol arbeiten wolle, fo 
wird man alle eben beijpielsweife erwähnten Deftillate nad) dem Behälter für 
50 procentiges Benzol pumpen, indem man jedesmal Duantität und Qualität 
notirt. Wenn man dann die Producte aus der Zahl ber Liter mit der Anzahl 
Procente nimmt, diefe alle zufammen addirt und durch die Jahl aller Liter zu- 
ſammengenommen bividirt, fo wird man bie Procentigleit der Miſchung finden. 
Allerdings ift die „Procentigkeit“ Hier nur eine ganz fcheinbare; ein DO pro» 
centiges Benzol hat feine Analogie mit einer 50 procentigen Löſung irgenb 
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eine® Salzes oder mit 50 procentigem Spiritus; aber eine lange Praxis hat 
gezeigt, dag Mechnungen wie die oben ausgeführten ganz zuverläffig find, 
indem fie in der Regel fogar da8 Product etwas mindergräbig erfcheinen 
fallen, als es wirklich iſt. Dies ift ein Fehler, Über welchen der Käufer fich 
nicht befchweren wird, und welchen aud) der Fabrifant, wenn ihm daran liegt, 
leicht verbefiern fann. Bei wichtigen Lieferungen wird man fich natlirlich 
nicht auf die Rechnung allein verlafien, fondern die Mifchung noch bejonders 
prüfen. | 
Hohenhaufen !) giebt folgende Beispiele. 500 Gallonen rohe Naphta 
von Norkihire, welche vor der Verarbeitung zeigten: 
_ bei 110 120 130° 
16 34 47 Broc., 
ergaben bei ber Behandlung mit indirectem Dampf als erfte Fraction 250 Gall. 
40 procentiges Benzol, welches zeigte: 
bei 95 100 110 120° 
15 39 75 89 Broc. 
Rohnaphta von Wigan ergab bei derjelben Behandlung: 


A. 500 Gall. Rohnaphta gaben 


bei 110 120 130 140 150° 
17 38 49 58 69 Proc. 


durch indirecten Dampf 200 Gall. 


bei 95 100 110 1200 
14 38 73 89 Proc. 


B. 500 Gall. Rohnaphta gaben 


bei 110 120 130 140 150° 
13 34 47 57 68 Proc. 


durch indirecten Dampf 260 Gall. 


bei 95 100 110 1200 
15 40 74 90 Broc. 


Solche Deftillationsproben werden nur angeftellt, fo lange es fih um 
„Benzole“ (Benzine) im Sinne des Handel dreft. Man verlangt häufig 
40 procentiges, ſogar bisweilen 30 procentiges Benzol. Was nach biejen über» 
geht, ift größtentheils Toluol, und wird oft als ſolches (etwa 90 Proc. bis 120° 
üibergehend) dargeftellt. Als nächftes Hauptproduct wird aber zuweilen aud) 
noch Sarburirnaphta aufgefangen. Nach einer von verfchiedenen englischen 
Sasarfttalten angenommenen Borfchrift von Letheby foll ſolche Naphta bei 
130° minbeftens 70 Proc., bei 150° mindeftens 90 Proc. abgeben und ein 
fpecififches Gewicht von 0,860 bis 0,870 haben. Im der Braris braucht man 
nur auf den erften Punkt zu achten, da die beiden anderen dann von felbft 


1) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 74. 
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folgen. Angenfcheinlich befteht dieſes Probuct wejentlich aus Xylol. Das 
jpecififche Gewicht beweiſt, daß feine Berfälfchung mit Petroleumeſſenz ſtatt⸗ 
gefunden hat. Bei dem Uebergange von Benzol zu Carburirungsnaphta muß 
man nicht unterlaſſen, das zweite Scheidungsgefäß (b in Fig 174, ©. 630) 
zue Hälfte mit ſchwacher Natronlauge zu füllen. Wenn man keinen fpeciellen 
Abſatz fir dieſes Product hat, jo deftilirt man es um und fpaltet e& in Benzol 
und Auflöfungsnaphta. 

Nach einer Tabelle in Wurg’ Dictionnaire de Chimie I, 1633, würde 
man in Frankreich etwas abweichend fractioniren. Nach ihm foll man als erfte 
Hanptfraction die von 30 bis 150° fiedenden Theeröle auffangen und biefe 
zuerft in Kefleln von 2000 Liter Inhalt mit Dampf oder freiem Feuer in 
zwei Theile trennen. Dan beftillirt nämlich zwei Drittel ab und läßt das 
rücdftändige Drittel zu der zweiten Hauptfraction, dem zwifchen 150 bis 200° 
fiedenden Dele (vergl. bei Leihtöl, S. 600), laufen. Die überbeftillirten zwei 
Drittel werden mit Säure und Lauge behandelt und nad) dem Wafchen recti- 
fieirt. Hierbei erhält man folgende Fractionen: 


a) Bon 30 bis 709 fiedend:-Bentan, Heran ıc., 

b) „ 70 „ 110° „Benzol und Toluol, 

c) „ 110 „ 127° „Benzin Nr. I zum Sledenreinigen, 
d) „ 127 „ 1400 „ „» WU, n 

e) Rüdftand, kommt zur zweiten Hauptfraction. 


So einfach und glatt, wie e8 Hier hingeftellt ift, kann man denn doch die 
Kohlenwafierftoffe nicht nad) ihrer Flüchtigkeit trennen. In den uns befannten 
Fabriken arbeitet man nirgends fo. 

Dasjenige, was auf die ſchwächſten Benzole, refp. auf Toluol, folgt, wird 
als Au flöfungsnaphta (solvent naphta) aufgefangen, und manche Fabriken 
machen überhaupt feine weitere Yraction, jondern nehmen hierzu alles, mas 
man auch mit directem Dampfe noch aus ber Flüffigkeit austreiben kann. 
Der Name rührt daher, daß diefes Product von den Fabrikanten waflerdichter 
Zeuge zum Auflöfen- oder Aufquellen von Kautſchuk gebraucht wird. Es findet 
ferner umfangreicye Anwendung bei der Reinigung bes Anthracens (S. 443) 
und bient auch als Yledenwafler. Es befteht größtentheils aus Xylofen und 
Trimethylbenzolen, enthält aber jedenfalls auch noch weitere, nicht genauer be» 
kannte Körper. Die engliſchen Kautichulfabrifanten verlangen, daß die Auf- 


‚ löfungsnaphta völlig frei von Naphtalin jei, welches in den legten ‘Dampf- 


deftillaten jchon in geringer Menge auftritt. Man darf aljo daun nicht fo 
weit gehen, ſondern muß abbrechen, wenn das Product bei 160° 90 Broc. 
abgiebt und fein fpecifiiches Gewicht im Ganzen genommen nicht 0,875 bei 
150 überfteigt. ‘Dies wird eintreten, fobald das aus dem Kuhlrohre fließende 
Deitillat 0,880 bei 15° zeigt. Da Unterfchiebe in der Temperatur ganz ber 
deutende Irrungen in der Beurtheilung bes fpecifiichen Gewichtes hervor⸗ 
bringen können, fo darf man nicht umterlaflen, dafjelbe (etwa mit Hülfe der 
im Anbange enthaltenen Tabelle) auf bie Normaltemperatur zu rebuctren. 
Wenn man an beftimmte Normen fiir bie Auflöfungsnaphta gebunden ift, 
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und wenn man andererjeits Abfat fir [were Naphta bat, jo fängt man 
das leute Deftillat als jolche auf. Man geht mit dem Deſtilliren jo weit, bis 
das Deftillat anfängt, etwas gefärbt zu kommen oder fid) daraus Naphtalin 
abzufcheiden beginnt, ftellt dann den Dampf fofort ab und beenbigt die Opera» 
tian. Wenn aber die Reinigung vorher recht gut gefchehen war, jo bleibt das 
Deftillat ungefärbt, und man muß fi dann an andere Anzeichen halten, um 
zu beurtheilen, wann man aufhören fol. Ein fehr charakteriftiiches und deut- 
liches, aber fubjectives Zeichen ift wiederum ber Geruch; ein ferneres, ganz un⸗ 
zweideutiges, ift das |pecifiiche Gewicht. Wenn eine rinnende Probe 0,900 zeigt, 
muß man einhalten; die ganze Naphta wird dann 0,880 bis 0,887 zeigen. 
Ein weiteres Zeichen fr die Güte der Naphta ift, daß fi) beim Schütteln der- 
felben kein ftehenbleibender Schaum erzeugt, ſondern nur perlenbe, opalifirende 
Bläschen, welche ſofort wieder verfchwinden. Ferner fol fle nicht nad) Naphtalin 
riechen und foll, dem directen Sonnenlichte ausgeſetzt, ſich wenigftens einige 
Tage farblos halten; dann wird fie dies im Dunkeln längere Zeit thun. 

Mebrigens dauert die Deitillation der 5 bis 8 Proc. ſchweren Naphta, 
welche man aus dem vereinigten erſten und zweiten Producte der Rohbenzol« 
blafe, d. i. deren Deftillat bis 140°, bekommt, unverhältnigmäßig lange. Man 
zicht e8 daher oft vor, diefelbe gar nicht abzutreiben, fondern den nach Been- 
digung der Auflöfungsnaphta bleibenden Blafenriidftand mit dem dritten Pro⸗ 
ducte der Rohbenzolblafe (S. 603), d. i. deren Deftillat von 140 bis 170°, 
zu vereinigen, welches Product überhaupt nur mit offenem Dampfe rectificirt 
wird und nur Auflöſungs⸗ und fchwere Naphta giebt, oder treibt ihn über 
directem Feuer ab. 

Bei allen Deftillationen mit offenem Dampfe hat die Ueberfprigbiichie 
(v m Fig. 172, ©. 628) eine weſentliche Rolle zu fpielen, um Färbung bes 
Deftillates zu verhüten; fie muß täglich mindeſtens einmal geleert werben. 
Auch die Natronlauge in b (Fig. 174, ©. 630) muß täglich erneuert werben. 

Man kann aus dem erften und zweiten Producte zufammen erwarten: 
60 bis 70 Proc. an 50 procentigem Benzol, 20 bis 25 Proc. Carburir⸗ und 
Auflöfungsnaphta, 5 bis 8 Proc. ſchwere Naphta. 

ı»- Das britte Product giebt 25 bis 50 Proc. befte Naphta, 50 bis 25 Proc. 
were Naphta, 25 Proc. Blaſenrückſtand und Verluſt. Der Rüditand finkt 
meift Schon in Wafler unter, wird aber doch befier noch einmal über freiem 
Feuer beftillirt. 

Weitaus die meiſten Tcheerdeftillationen ftellen nur jogenanntes 90= oder 
50 procentiges Benzol, zumeilen aud) 40 procentiges Benzol, Auflöfungs- und 
ſchwere Naphta dar. Nur ausnahmsweiſe arbeitet man in den Theerdeftillerien 
auf wirkliche Sfolirung von Benzol, Toluol, Xylol zc. hin. 

Eine weit volllommenere Trennung der Kohlenwaflerftoffe, als es die bisher 
befchriebenen Apparate geftatten, kann man allerdings mit Apparaten erreichen, 
welche das bei der Spiritusrectification längft burchgebildete Brincip der Dephleg- 
mation in ähnlicher gründlicher Weife wie dort durchführen. Wie wir S. 169 
gejehen haben, ift diefes von Mansfield fhon 1847 in beſtimmteſter Weife 
vorgeihlagen worden; aber es fcheint, als ob Coupier ber Erfte gewejen jet, 
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welcher diefe Idee (1863), freilich noch nicht in volltommenfter Weife, in die 
Praris eingeführt und dadurch die fabrikmäßige Darftellung der einzelnen 


‚sur d8 


Kohlenwafferftoffe im Zuftande faft volltommener Reinheit erreicht hätte 1). 
Sein. Apparat ift in Fig. 175 im Mafftabe 1: 50 abgebildet. A bedeutet 


) Bull. de Soc. ind. de Mulhouse 1866, p. 260; Dingl. Journ, 181, 885. 





Anwendung von Eolonnenapparaten. 639 


das untere Reſervoir (die eigentliche Blafe), an welcher das links eintretende 
(im Innern eine Schlange bildende) Dampfheizungsrogr, das Mannloch und 
der Entleerungshahn fihhtbar find. B ift die Deffnung zur Speifung mit Roh» 
benzol. Auf der Blafe erhebt fich die gußeiferne Rectificationscolonne (Kronen- 
auffaß) N, deren Einzelheiten aus den folgenden Figuren erfichtlich fein werben. 
Das Thermometer t dient zur Regulirung des Procefjed. Der in die Dampf- 
ipirale von A mit etwa zwei Atmofphären Drud (oder mehr, wenn man höher 
fiedende Dele rectificirt) einftrömende Waſſerdampf bringt das in A enthaltene 
Gemisch von Kohlenwailerftoffen zum Sieden. Schon in der Colonne N 
werden bie fchwerft flüchtigen Dämpfe durch Luftfühlung verdichtet und fließen 
in die Blafe A zurüd. Die leichter flüchtigen Dämpfe gelangen jest in den 
Zrog D, in welchem fie auf einer folchen Temperatur erhalten werden, daß der 
niebrigft fiedende Kohlenwaflerftoff des Gemiſches noch dampffürmig bleibt, 
während alles höher Siedende ſich verdichten und ebenfalls in die Blafe zurück⸗ 
fliegen muß. Dies gefchieht, indem die Dämpfe den ringförmigen Raum der 

Big: 176. u 15 
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neben einander liegenden Condenſatoren durchſtreichen, in welchen ſie inwendig 
und auswendig, alſo auf großer Oberfläche, von der in D enthaltenen Flüſſig⸗ 
feit beipiilt werden. Wenn man nur Benzol und: Toluol in reinem YZuftande 
abicheiden will, geniigt es, da8 Gefäß D mit Waffer zu füllen; denn für das 
bei 80,50 fiedende Benzol foll die Temperatur in D (vermittelft der Dampf- 
ſchlange m und des Thermometers t) auf 60 bis 70° erhalten werden, und für 
da3 bei 111 fiedende Toluol genitgt eine Temperatur von 100%. Will man 
aber anf Xylol oder gar auf Trimethylbenzole arbeiten, jo muß man D mit 
einer Löjung von Ammoniumnitrat (Siedepunft 1649) ober mit Paraffin 
füllen). Was fich nun in den Ringeondenfatoren G @ verdichtet, Läuft durch 
die Röhren a, b, c, d, beren Biegungen den Eintritt von Dämpfen ans N in 
GG verhindern, nad) N zurüid, und zwar ſieht man, daß die zuerft condenfirte 
Flüſſigkeit weiter oben in der Colonne eintritt, als die fpäter condenfirte. Die 
Hähne rr dienen zur Entnahme von Proben und zur Controle der Operation. 
Die aus dem letzten Condenfator austretenden Dämpfe gelangen in die Kühl» 


1) Hierfür braucht man dann in dem Schlangenrohre der Blaje A Dampf von 
6 bis 7 Atmofphären Spannung und arbeitet nit gern auf diefem Wege. 


{3 
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ſchlange C, wo fie vollfommen verdichtet werben. Wenn man aljo ein Rohr 
benzol deſtillirt, ſo wird man zuerft das Waſſer in D auf 60 bis 70° erhalten. 
Sobald aus der Kuhlſchlange C kein Benzol mehr ausfließt, wechſelt man bie 
Vorlage und läßt die Temperatur in D auf 100° fteigen. Zuerſt befommt 
man ein wenig eines Gemifches, bald aber kommt reines Toluol, wobei man 
freilich in A Dampf von 31/, Atın. Spannung anwenden muß. Wenn auch 
dieſes aufhört, ftellt man gewöhnlich, die Deftillation ein; wenn man aber will, 
tann man auch Xylole und Trimethylbenzole im reinen Zuftande auf ähnliche 
Beife ifoliren. Coupier hat durch vorftehende graphiſche Darftellung (Fig. 176 
a.v.©.) die Menge der Haupt» und Zwifchenprobucte verdeutlicht, welche man 
mittelft eines Apparates aus 100 Fiter eines von 62 bis 150° ſiedenden Roh: 
benzols (d. i. etwa 50 procentiged Benzol nad) gewöhnlicher Handelsbezeichnuug) 
gewinnen kann. 

Die Mittelproducte (in den ſteil auffteigenden Theilen der Temperatur- 
(inien) werden von Nenem für fich fractionirt. 

Man belommt alſo neben 44 Thln. reinem Benzol und 17 Thin. einem 
Toluol noch 

a) 6 Proc. Vorlauf, zum Theil Schmwefellohlenftoff, Dlefine zc., welche 
man nur wenig verwenden kann, und meift wohl der Auflöfungsnaphta (dem 
„Bledenwafler“) zufegt. 

b) 6 ®roc. eines Zwifchenprobuctes zwiſchen Benzol und Toluol, das 
zur Rectification zurüdgeht. 

e) Eivca 27 Proc. höher fiedende Producte, melde früher gar nicht mehr 
getrennt wurden und gleich zum Flecenwaſſer gingen, aus denen aber jegt das 
Aylol (9 Proc.) dfter8 abgejchieben wird. 

Sig. 177 und 178 zeigen den Durchſchnitt und Grundriß der einzelnen 
Beden der Rectificationscolonne. N (Fig. 175) fm Maßftabe 1:25. Die 
Dämpfe fteigen in den Röhren g auf, werden aber durch die Kappen r am 


Sig. Im. Fig. 178, 


ungehinderten Auffteigen gehindert und müffen ſich durch deren Köcher und bie 
darüber ftehende Fluſſigkeit ihren Weg bahnen. Letztere, beftehend aus dem 
durch die Luftkühlung condenfirten Theile des Dampfgemenges, Läuft durch die 
Ueberlaufsröhrchen 3 allmälig von einer Platte auf die andere. Die ab» 
wechſelnd ftehenden Scheidermände (chicanes) pp zwingen das Gas und die 
Fluſſigkeit, möglichft lange in Berügrung mit einander zu bleiben, wodurch 
einerfeit aus dem Gaſe die weniger flüchtigen Beſtandtheile flüffig nieder ⸗ 
eſchlagen, andererfeits aus der Slüffigfeit durch die Hige des Gaſes die leichteſt 

ühtigen Beſtandtheile dampfförmig mit weggeführt werben. Gerade die oft« 
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malige Wiederholung diefes Proceffes in den 9 oder 10 Beden ber Colonne 
macht die Fractionirung zu einer viel grünblicheren, als es felbft mehrfache 
Rectificationen ohne dieſelbe gethan haben wilrben. 

Der „Analyſeur“ in Coupier's Apparat (GG, Fig. 175) lußt ſich 
unzweifelhaft durch wirkſamere Vorrichtungen erfegen. Dies geſchieht in Vedle's 
Blaſe, wo der „Benzol-Rectificator“ aus vier großen, von Wafler umgebenen 
Kupfercplindern befteht, währen der „Tolnol»Rectificator“ dem in unferer 
Fig. 172 (©. 628) hei no gezeigten ähnelt, und durch Sig. 179 noch deutlicher 


Sig. 179. 


verfinnlicht if. Die Dämpfe gehen aus der Rectificationscolonne A durch das 
Rohr a in den Analyjator B (1,8 x 0,6 m) und die condenfirte Fluſſigkeit 
läuft dur) d nach A zuruck, während die nicht condenfirten Dämpfe durch f 
in eine Kühfjhlange oder einen Condenfator von beliebiger anderer Form 
gehen. Das Gefäß B ift durch zwei Scheidewände in drei Theile getheilt. 
Die Scheidewände find durch 60 Kupferröhren dd von 30mm Durchmeſſer 
verbunden. Durch c fließt Wafler in den unteren Theil von B, dann durch 
dd in den oberen Theil und durch e weg. Wenn aus f ſehr wenig mehr fort- 
geht, fo fperrt man den Waflerzufluß durch c ab und läßt den Inhalt von B 
ben Siedepunkt erreichen, was durch die Hige der von A kommenden Dämpfe 
bewirtt wird. Im biefem Stadium geht hauptſächlich Toluol über. Wenn 


Lunge-Köbler, Eteinfoblentbeer. 4 
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auch diefes aufhört zu fließen, jo läßt man das Niveau des Waſſers in B 
dadurch finfen, daß man hinter einander die Hähne g!, 9,2 93 umd g* öffnet, 
jo daß ſchließlich B ganz und gar mit Waflerdampf im Inneren der Röhren 
dd und mit den Dümpfen von Kohlenwafferftoffen in den Zwiſchenräumen 
um dieſe herum erfüllt if. In diefem Stadium geht faft reines Xylol über. 

Egrot’8 Apparat, weldjer von Hohenhaufen?) erwähnt wird, ift von 
dem Coupier’fchen in keinem weſentlichen Theile verfchieden. 

Die Rectificationdapparate der Firma D. Savalle fils zu Paris genießen 
eined ausgezeichneten Rufes gerade auch für die Theerfohlenwaflerftoffe und 
werden in Deutfchland viel angewendet, auch in den Theerdeftillationen felbft, wo 
man nicht auf die reinen Kohlenwaflerftoffe, jondern auch auf 90= ober 
5Oprocentiged Benzol 2c. arbeitet. Der Apparat (Fig. 180) ſei hier nad) der 
von R. Meyer?) gegebenen Beichreibung und Abbildung wiedergegeben. 

Dei Savalle's urfprünglihem Apparate wird die Condenjation ganz 
und gar durch einen Luftſtrom bewirkt, deilen Stärke durch ein Regiſter regu- 
lirt wird; ferner enthält er die von derjelben Firma fchon früher bei der 
Spiritusrectification angewendeten Borrihtungen zur Regulirung des Dampf⸗ 
drudes und zur Controle der Deftillationsgefchwindigkeit. Bei den fir Benzol: 
rectification beftimmten Apparaten hat man jeboch die Luftkühlung allenthalben 
durch Waſſerkühlung erfegen müflen, was uns auch von Häuffermann 
(Priv.⸗Mitth.) beftätigt wird. 

In Fig. 180 ift A die durch die Dampfichlange geheizte Blaſe, B bie 
rechtwinfelige Colonne zur erften Condenfation, C der Luftcondenfator zur 
zweiten Condenfation der höher fiedenden Kohlenwaflerftoffe, welche nicht in 
da8 Deftillat gelangen follen, D der Luftkühler, in welchem fich das Deftillat 
verdichtet und abkühlt. Die nöthige Luft wird durch den Ventilator F’ zu- 
geführt, dem Condenſator C durch ZZ, dem Kühler D durch J. J ift das 
Regiſter, durch welches der Luftftrom im Condenfator mittelft einer Kette und 
eines grabuirten Hebeld K regulirt wird. Die in D condenfirte Flüſſigkeit 
muß dann den Prober G@ paifiren, in welchem der Gang der Deftillation con⸗ 
teolirt wird. Zr ift der Dructegulator, um während der ganzen Deftillation 
einen conftanten Drud im Apparate zu erhalten, Z die den Ventilator treie 
bende Dampfmafchine, 1 Dampfventil des Negulators, 2 Condenfationswafler- 
abfluß der Heizichlange, 3 Rückflußhahn der Colonne, 4 Reinigungshahn der 
Colonne, 5 Entleerungshahn des oberen Theiled der Colonne, 6 Thermometer, 
7 Hahn fir die Entleerimg und Beſchickung der Blaſe. 

Die innere Einrichtung der Colonne zeigt Fig. 181 (a.f.S.). Die Dämpfe 
treten in diefelbe durch den cylindriſchen Behälter a, welcher durch eine verti- 
cale Scheidewand der Höhe nad) getheilt und mit einem Thermometer d vers 
jehen it. Die Eolonne ift durch Horizontale, vielfach durchlöcherte Scheide⸗ 
wände in mehrere Kammern getheilt. Im jede Scheivewand ift ein verticales 
Ueberlaufrohr eingefegt, welches theilweife in eine entfprechende Vertiefung der 


I) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 76. — °) Bolley-Birnbaum, Hanbb. 
d. dem. Technologie 5, 542 ff. 
Ä 41° 
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darunter Tiegenden Platte eingejenkt iſt; dieſe Ueberlaufröhren find abwechſelnd 
an ber einen und an ber anderen Seite angeordnet. Die vom Conbenjator 
zurüdfließenden, Höher fiedenden Producte paffiren alſo allmälig ſämmtliche 
Kammern der Eolonne und gelangen ſchließlich in die Blafe zuruck. Die Durch⸗ 
bohrung der Platten ift fo berechnet, daß ber auffteigende Dampfftrom bie 
Fluſſigkeit hindert, durch die Löcher hindurch zu fallen, und daher immer eine 
Fluſſigkeitsſchicht von 4 bis Sem Höhe (entfprechend den Mindungen der 
Ueberlaufrögren) auf den Scheibewänden zurückbleibt, welche die Dämpfe durch» 


Big. 181. 








reichen müffen, nachdem fie die Löcher paſſirt haben. Dies beglinftigt die 
Condenfation ber höher fiedenden Producte bedeutend. 

Fig. 182 ſteilt den Prober dar. Aus dem Kühler gelangt das Deftilat 
zunächft in ben vingförmigen Zwiſchenraum zwiſchen der Röhre C umd ber 
innerhalb derſelben befindlichen engeren Röhre F. Diefe vagt mit ihrem 
oberen, graduirten Theile in die Glasglode E und hat bei Feine Heine Oeff⸗ 
nung. Der Zwiſchenraum zwiſchen den Röhren C und F ift mit ber Glode 
E in Communication. Iſt mun der Zufluß bed Deftillates ein folder, daß 
Tegtetes bei dem im Apparate berrfchenden Drude durch F abfliegen kann, fo 
wirb die Fluſſigkeit nicht. über die Höhe diefer Oeffnung fteigen. Iſt aber bie 
Zuflußgeſchwindigkeit eine größere, jo wird die Flüffigkeit aus dem ringförmigen 
Raume zwiſchen C und Fin die Gloce E fteigen. Hierdurch aber entfteht 
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ein hydrauliſcher Drud, welcher zur Folge Hat, daß das Deftillat durch bie 

Oeffnung bei F fehneller abfließt, als e8 ohne dies ber Fall fein wilrde. So 

wird ſich ein Gleichgewichtszuſtand Herftellen, und man fieht ein, daß die Höhe 

der Fluſſigkeitsſäule in der Glode E, welche man an ber auf der Röhre F 

angebrachten Theilung ablefen ann, von der Zuflußgefchwindigfeit des 
Big. 183. 
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Röhre F ift derart, daß fie gleich die Fluſſigkeitsmenge angicht, welche in 
der Stimde den Apparat pafjirt, jo daß ein Blick auf diefelbe genügt, um ſich 
zu überzeugen, ob der Apparat das richtige Quantum pro Stunde liefert, alfo 
ordnungsmäßig functionirt oder nicht. D ift ein Hahn, um Proben zu nehmen. 

Fig. 183 zeigt die Einrichtung des Drudregulators. Derſelbe befteht 
aus zwei über einander ftehenden Gefäßen, welche durch eine Steigröhre B in 
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Verbindung gefegt find. Das untere Gefäß Aift zum Theil mit Wafier gefüllt; 
es fteht durch die Röhre F’ mit dem Rectificationsapparate in Verbindung. In 
dem oberen befindet fich ein Schwimmer C, welcher durch den Hebel D auf 
das in E befindliche Kegelventil wirken kann. Dieſes fteht einerfeit8 mit dem 


Fig. 185. 


Dampfteffel, amdererfeits 
mit der die Blafe Heizenden 
Schlange in Verbindung. 
Sobald nun in dem De 
ſtillirapparate ein Drud 
entfteht, wird das Wafler 
in der Röhre B fleigen, 
und zwar, wenn ber Drud 
eine gewifle Grenze erreicht 
hat, fo weit in das obere 


. Gefäß hinein, daß der 


Schwimmer C gehoben 
wird. Hierdurch wird das 
Ventil BE niebergedrüdt 
und der Dampfzufluß bes 
ſchränkt. Sollte dur 
irgend einen Zufall — 
Verſtopfung — der Drud 
in der Blaſe ſehr hoch ftei- 
gen, jo wurde ber Regulator 
den Dampf ganz abfperren. 
Durch pafjende Einftellung 
kann man es erreichen, daß 
in Folge ber Wirkung dieſes 
Regulators ein gewiſſer 
Drud nicht überſchritten 
wird, was einestheils für 
die Gewinnung eines con» 
ſtanten Productes, anderens 
teils fir die Verhutung 
von Unglüdsfällen von 
Wichtigkeit ift. 

Fig. 184 (a. v.©.) ftellt 
das durch den Negulator 
bewegte Dampfventil dar i). 

Der Apparat von Sa⸗ 
valle ift durch C. Hed» 


Naheres über die Savalle'ſchen Apparate für Spiritusdeſtillation und Recti⸗ 
fication findet fi) im Bull. de Ia Soo. d’Encour. 1876, p. 657 (Dingl. Journ. 223, 615) 
und in der Schrift von Defird Savalle: Appareils et procödes nouveaux de 
distillation (Paris 1876, ©. Mafion, 223 ©. mit 48 Figuren). 
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mann!) in Berlin durch die Einführung der Glodencolonne bedeutend verbefjert 
worden. Die Arbeit, welche die Colonne zu leiften hat, befteht darin, daß fie 
einen Dampf erzeugt, der fo viel wie möglich Benzol, Toluol, Xylol zc., und 
fo wenig wie möglich Höher ſiedende Dele enthält. Dazu ift es nöthig, daß 
jeder Auflohung von der darunter liegenden nur Dampf, aber keine Fluſſigkeit 
zugeführt wird. Dies ot son 

wird erreicht durch 

vollfommene Tren⸗ 

nung des einen Bor 

dens vom anderen, 

der Art, daß feine 

mitgerifjenen Tro⸗ 

pfen mit übergehen 

können und durch 

langſames und ru⸗ 

higes Verdampfen 

auf jedem Boden. 

So nähert man ſich 

der idealen Wirkung 

am meiften. Die 

Böden des hier ab» 

gebildeten Heck⸗ 

mann' ſchen Appas 

rates, Fig. iss, 

haben keine Löcher, 

fie find, volllommen 

dicht an bie Colon- 

nenwand gelegt, weit 

bon einander ent« 

fernt und tragen ein 

Syſtem von Öloden. 

Gegenüber Colon- 

nenapparaten mit 

fiebartig durchbroche ⸗ 

nen Böden ſollen 

diefe Apparate eine 

Dampferfparniß bis 

zu 40 Proc. garans 

tirem Die Der 

phlegmatoren ober 

Eondenfatoren der⸗ 

felben find fo eingerichtet, daß alle Dampftheile, welche aus der Colonne kommen- 
auch den gleihen Einwirkungen der Abühlung ausgejegt find, was bei den 


) D. R.P. Rr. 39667. 


648 Rectification mit Dampf. 


Condenfatoren, bei welchen der Dampf auch die äußere Wand berührt, nicht der 
all ift. 

ö Die Eolonnen der Heckmann'ſchen Apparate werden fowohl in Kupfer 
als auch in Eifen ausgeführt. Kine etwas einfachere Eonftruction wie der 
auf S. 646 beichriebene Apparat, jedoch für die Zwecke der Benzolrectification voll» 
fommen ausreichend, ftellt Fig. 186 (a. v. ©.) dar. Die Schlangen, die Colonne, 
der Condenſator ımd der Kühler find ganz aus Eifen und ebenfo alle Ventile 
und Hähne; Löthungen und Nietungen find faft gänzlich vermieben und beinahe 
überall ift das Eifen in die Form getrieben oder gefchweißt, ober metalliſch 
gebichtet, jo daß nur die Verfchraubungen angebracht find. Die Heizfchlangen 
können durch eine große Deffnung in einem Stüd aus dem Apparate genommen 
werden, und felbft ihre Aus⸗ und Eingänge find bei vorlommender Reparatur 
von Neuem zu didjten, ohne daß der Arbeiter in die Blafe zu fleigen braucht. 
Dies ift bei der befannten fchädlichen Wirkung der Benzoldämpfe auf den 
menfchlichen Organismus von nicht zu unterfchägender Bedeutung. 

In einem Savalle’fchen Eolonnenapparate erzielt eine und befannte 
große ausländische Theerdeftillation aus einem Gemiſche von gereinigtem Vor» 
lauf und Leichtöl in einer Operation direct allen Anforderungen entſprechendes 
90 procentiges, 50 procentige® Benzol und Solventnaphta; die Arbeits» und 
Dampferfparnig ift alfo eine ganz enorme. Das gleiche Refultat läßt fi 
ohne Zweifel auch mit der Heckmann'ſchen Conftruction erzielen. Nach 
Hänffermann!) ift die Wirkung der Colonnenapparate eine fo weit gehende, 
daß beifpielgweife bei der Deftillation von 50 proc. Benzol, welches aus 45 
bis 50 Proc. Benzol, 40 Broc. Toluol neben etwa 10 Proc. anderer Körper 
befteht, direct ein Benzol erhalten wirb, welches innerhalb 0,5% C. fiedet und 
in ber Kälte volllommen erſtarrt. Allerdings gelingt es nicht, die geſammte 
Menge des in einer derartigen Mifchung befindlichen Benzols, bezw. Toluols 
durch eine einmalige Deftillation in dieſem, bezw. einem entjprechenden Rein» 
heitögrabe zu gewinnen, weil zwifchen ben einzelnen Körpern von verjchiedenen 
Siedepuntten Mifchungen berfelben (ſogen. Zwifchenfractionen) übergehen, 
welche bei einer neuen Operation in bie Blaſe zurlidigegeben werden müfien. 

Die Wirkungsweiſe der Rectificir⸗ und Deftillirapparate ift von &. Haus: 
brand2) in einer ausführlichen Schrift dargelegt worden. Wir miüflen auf 
den reichen Inhalt dieſer Schrift, welche auch Borfchläge zur Betriebscontrole 
enthält, verweilen. Bon Nutzen fiir bie Controle der Deftillation dürfte auch 
ein von Mutter und Dawfon?) conftruirter Probenehmer fein, welcher 
geftattet, zu beliebigen Perioden ber Deftillation felbitthätig Proben zu nehmen 
und diefelben aufbewahrt, bis fie durch den auffichtführenden Beamten unter: 
fucht werden Tünnen. Vergl. auch bie Arbeit von K. Hubert) über Beurtheis 
lung und Controle des Deftillationsbetriebes. 


1) Zeitſchr. f. angew. Chemie 1892, ©. 131; Wagner-Fiſcher's Jahresber. 
1892, ©. 452. — *) E. Hausbrand, Die Wirkungsweiſe der Rectificir- und 
Deftillirapparate, Berlin 1893, Jul. Springer. — °) D. RP. Nr.66588; Zeitjchr. 
f. angem. Chem. 1891, ©. 5%. — *) Ber. d. Öfterr. Bei. z. Beh. der dem. Ind. 
1888, ©. 145; „Ehem.-Zig.“ 1889, €. 49. 
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Die Zerlegung der verfchiebenen Deftillate, wie 90 procentiges, 50 pro» 
centiges Benzol, Solventnaphta in reine Producte ift zur Zeit immer nod) 
mehr eine Sache der Anilinfarbenfabrilen. Einzelne große Theerdeſtillationen 
arbeiten indeflen fchon Heute mit großem Vortheil auf Neinprobucte und es 
jcheint nur eine Frage der Zeit, daß biefe ausfchließlich fchon in den Theer⸗ 
deftillerien hergeftellt werben. 

Benzol und Toluol werben von den Anilinfarbenfabrifen heute im Zu⸗ 
ftande nahezu abfoluter Reinheit verbraucht, fo zwar, daß fie innerhalb 0,3 
bi8 0,5 überdeftilliren. Dies läßt fich, wie wir gejehen haben, durd) eine 
wiederholte Rectification in der Kolonne erzielen; aber jelbft dann enthält das 
Product noch geringe Diengen Fettlohlenwaflerftoffe, Schwefelkohlenftoff, Baſen 
und Thiophen, obgleich die Hauptmenge berjelben jchon im fogen. Benzol» 
vorlanf zufammengedrängt, reſp. bei der Reinigung und erften Deftillation 
entfernt worden if. Biehringer!) fand in einem foldhen 57,3 Proc. 
Schwefellohlenftoff, 7,49 Proc. Nitrile und geringe Mengen von Aldehyden 
und Ketonen. &8 ift daher vor der Kectification nochmals eine Behandlung 
mit Schwefelfäure erforderlich, welche Hauptjächlich die fetten Kohlenwaſſerſtoffe, 
daneben aber aud) die Thiophene entfernt. 

Liebermann und Seyeweg?) fanden in hanbelsreinem Benzol von 
80 bi8 820 Siedepunkt 0,2 bis 0,3 Proc. Schwefellohlenftoff durch Pritfung 
mit Phenyläydrazin. Dieſe Prüfung kann jehr leicht, auch quantitativ, aus⸗ 
geführt werden, indem man etwa 10 com des zu prüfenden Benzols mit vier 
bi8 flinf Tropfen Phenylhydrazin verfegt und unter öfterem Durchſchütteln 
etwa 1 bis 1!/, Stunden ftehen läßt. Bei einem Gehalte von 0,2 Proc. 
Schwefellohlenftoff erfcheint der Niederſchlag noch ganz did, die Flüſſigkeit 
erfüllend,. bei 0,03 Proc. ift er noch deutlich bemerkbar, während die Grenze 
der Reaction bei 0,02 Proc. zu liegen fcheint. 

Hauptjächlich findet ſich der Schmefelfohlenftoff im 90 procentigen Benzol 
des Handels. Er ift fchon früher von Bincent und Delachanal?) beobachtet 
worden. Nah Watjon Smitht), kommen im englifchen Handel Benzole 
mit bis 5 Proc. Schwefeltohlenftoff vor, deren niedriger Anfangsfiedepuntt 
fogar zu Sagen Beranlaflung gegeben hat. Man begreift dies Vorkommen 
auch leicht, da in den Gasretorten alle Bedingungen zur Bildung von Schwefel- 
tohlenftoff gegeben find, nämlich, glühende Kohle und dampfförmiger Schwefel 
(ans dem ſtets der Sohle beigemengten Byrit), und da bie gewöhnlichen 
chemiſchen Reinigungsmittel, concentrirte Säure und verdiinnte Natronlauge, 
ihn nicht entfernen Tünnen. Wenn auch bei der Tcheerbeftillation der größte 
Theil des im rohen Theer enthaltenen Schwefeltohlenftoffs uncondenfirt bleiben 
wird, jo wird doch ein wenig davon mit in die erften Deftillate übergehen, um 


1) Dingl. Polyt. Journ. 276, 78. — °) —F d. deutſch. chem. Geſ. 1891, 
788. — °) Compt. rend. 86, 340. — *) Briefl. Mitth. 
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fo mehr, je befjer man condenfirt. Durch den Geruch fann man ihn felbft 
bei einer Beimiſchung von 20 Proc. (die in der Praris nie vorfommt) nicht 
ficher erfennen;, bei 5 Proc. CS, merkt man gar feinen Unterfchied im Geruche, 
und felbft das erfte Deftillat riecht nicht nah CS,, fondern nad) Benzol. 
Uber ein ficheres Kennzeichen bleibt immer das fpecifiiche Gewicht des Deftillates, 
welches durd) CS, ftarf erhöht wird... So erhielt z. B. Watfon Smith bei 
Zufag von 5 Proc. CS, zu einem Benzol von 0,875 fpecif. Gewicht, das 
unter 100° 20 Proc. abgab, beim Deftillirten 35 Proc. (sic) unter 100°, 
aber von 0,917 fpecif. Gewicht. (Bei Kectification mit einem Linnemann’- 
chen Auffage u. dergl. würde man ficher fofort faft reinen CS, herausbelommen.) 
Abgefehen vom fpecifiichen Gewichte und der oben angeführten Phenylhydrazin⸗ 
reaction, kann man die Anweſenheit von CS, durch alkoholifche Kalilauge ent- 
deden, welche Kryftalle von ranthogenfaurem Kali bildet (j. u.), ober alko⸗ 
holiſchen Ammoniak, welches Rhodanammonium bildet, da8 man durch bie 
biutrothe . Reaction mit Eifenchlorid Leicht erlennen Tann. Die quantitative 
Prüfung auf CS, wird fpäter bejchrieben werden. . 

J. B. Cohen!) hat eine Capillaritätsmethobe für Nachweiſung von 
fremden Körpern in Theerölen befchrieben, welche fid) an die von Traube für 
Beitimmung von Fuſelbl in Alkohol gefundene anschließt. Benzol zeigte bei 
15 bis 16° eine Capillarauffteigung von etwa 83 mm, feine Homologen 84 
bis 86 mm, dagegen Altohol und Petroleum ca. 71, Scwefeltohlenftoff 64,9 mm. 
Der Zufag von 5 Tropfen CS, zu 200 Tropfen Benzol drüdte die Auf⸗ 
fteigung auf 82,5 herab ꝛc. Cohen glaubt, daß fich diefe Methode zur Nach⸗ 
weifung von jenen fremden Körpern verwerthen laſſe, aber fie jcheint uns ganz 
unbrauchbar; bei geririgen Verunreinigungen find ihre Anzeichen zu unbedeutend 
und unficher; man hat gar Teinen Anhalt darüber, welche Verunreinigung 
vorhanden fei, und in jo gelibten Händen, wie eine ſolche Methode es verlangt, 
find die fonftigen qualitativen Nachweife jener Körper ebenfalls ſehr wenig 
zeitraubend. 

Durch Deſtilliren gelingt es, den Schwefelkohlenſtoff bis zur Grenze der 
Reinheit zu entfernen. Die letzten Spuren können durch Zuſatz von alkoho⸗ 
liſchem Kali während der Deſtillation beſeitigt werden. 

Nach einer gefälligen Mittheilung von Dr. Häuſſermann enthält käuf⸗ 
liches 50 procentiges Benzol zuweilen bis 0,1 Proc. Pyridin, und das daraus 
gemachte Toluol 0,25 Proc. Pyridin. Diefes, ſowie andere Bafen in Benzol 
und Toluol findet man, wenn man 100 Thle. Benzol mit 4 Thln. 10 pros 
centiger Schwefelfäure eine halbe Stunde fchüttelt, die faure Löſung mit einem 
Scheidetrichter abzieht, mit Natronlauge alkaliſch macht und im Wafferdampf- 
ftrome deftillirtt. Das Deftillat fättigt man mit Salpeterjäure und dampft 
auf dem Waflerbade zur Trockniß ein. Ober aber ftatt zu deftilliren, extrahirt 
man bie freien Baſen aus der Löſung mit Aether. Gehörig gereinigtes Benzol 
jollte nichts in verdünnter Schwefelfäure Lösliches, und nur wenig die concen- 
trirte Säure Färbendes enthalten. Zuweilen ftipulirt man ein Marimum 


1) Chem. News 1886, 54, 3016. 
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für den Gehalt an durch concentrirte Schwefeljäure ausziehbaren Subftanzen 
(ungefättigte Kohlenwaflerftoffe und Thiophene). Die erfteren kann man durd) 
Titriren mit Brommaffer beftimmen. Salpeterfüure von 1,4 follte beim Ein- 
gießen in Benzol feine weißen Dämpfe erzeugen und das Benzol beim Schlitten 
nicht färben (Hänffermann). 

Einen fehr förenden Einfluß auf die aus den Koblenwaflerftoffen bes 
Steinkohlentheers hergeftellten Zwiſchenproduete der Anilinfarbenfabrilation 
üben das Thiophen und feine Homologen aus. U. Bidet!) Hat gefunden, 
dag Nitrotoluol und Nitrobenzol aus thiophenhaltigem Rohmaterial ftets eine 
gelbliche Farbe zeigen, die bei Zutritt der Luft intenfiver wird. - Das gleiche 
Berhalten zeigen bie daraus hergeftellten Aniline und ZToluibine, während die 
jelben, aus thiophenfreiem Rohmaterial dargeftellt, lichtbeftändig find und auch 
viel angenehmer riehen. Die Anilinfarbenfabriten haben fomit allen Grund, 
auf möglichfte Thiophenfreiheit ber Theerproducte ein befonderes Gewicht zu legen. 

Eine Methode zur volumetrifchen Beftimmung der Thiophene hat Deni- 
9882) gegeben. Er jchüttelt in einer 60 ccm fafjenden verſchloſſenen Flaſche 
20 ccm Quedfilberlöfung (Hergeftellt durch Auflöfen von 50 g HgO in 200 ccm 
eoncentrirter Schwefeljäure und Zuſatz von 1 Liter Waffer) mit 2 ccm Benzol 
und erwärmt Y/, Stunde im kochenden Wafferbade unter Umſchütteln. Nach 
dem Erkalten filtrirt man den Niederſchlag auf ein gewogenes Filter, wäjcht 
mit heißem Wafler und trodnet bei 110 bi8 115%. Das Gewicht des Nieder- 
ſchlages, mit 0,0758 multiplicirt, ergiebt die Menge des vorhandenen 
Thiophens. 

Selbſt chemiſch reines Benzol, nach der Bezeichnungsweiſe des Han⸗ 
dels, das man herſtellt, indem man den zwiſchen 80 und 820 ſiedenden Artikel 
in einer Kältemiſchung ausfrieren läßt und die Kryſtalle von der Mutterlauge 
durch Prefien oder Ausfchleudern trennt, enthält noch Thiophen, und muß zur 
Entfernung defjelben mit immer erneuerten Mengen concentrirter Schwefelfäure 
gefchüttelt werden, bis es aufhört, die blaue Reaction mit Iſatin zu geben. 
Nach Willgerodt) fol auch durch Schütteln mit Chlorwafler da8 Benzol 
thiophenfrei gemacht werben fünnen. 

Die Haller und Michelt) gefunden haben, erhält man volllommen 
thiophenfreies Benzol, wenn man thiophenhaltige Waare mit 0,5 biß 1 Proc. 
Aluminiumdjlorid kocht, mit Soda wäſcht und deſtillirt. Das jo dargeftellte 
Product zeigt die Iſatinreaction nicht mehr, auch tritt feine Schwärzung ein 
beim Erhitzen defjelben mit concentrirter Schwefelſäure. Bei Condenfationen 
mit Aluminiumchlorid nad) der Methode von Friedel und Crafts follen 
bei Anwendung des jo gereinigten Benzols Teinerlei harzartige Producte auf⸗ 
treten. Nah) E. Boedtker?) entwidelt fi bei ber Einwirkung von wafler- 
freiem Wuminiumdlorid auf thiophenhaltiges Benzol Schwefelwaſſerſtoff. 
Deftillirt man ein jo behandeltes Benzol, fo erhält man eine gewifle Quan⸗ 


1) Mon. scientif. 1889, p. 487. — *) Compt. rend.120, 781; Ber. d. deutich. 
hem. Gel. 1896, Nef., S. 348. — °) Journ. f. praft. Chem. 33, 479. — 
) Bull. soc. chim. [3] 15, 390; Ber. d. deutich. dem. Gel. 1896, F S. 1000. 
— °) Compt. rend. 123, 310; Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 1896, Ref, S . 781. 
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tität iiber 300° fiedender Flüffigfeit, die nur Spuren von Schwefel enthält. 
Er fchließt daraus, daß das Aluminiumchlorid eine Condenfation von Thiophen 
mit Benzol unter Eliminirung von Scwefelwaflerftoff Herbeiführt. Dagegen 
glaubt Heusler?), daß die Bildung dieſer Hochfiedenden Flüffigfeit von ber 
Einwirkung des Aluminiumdjlorids auf ungefättigte Kohlenwaflerftoffe herrührt, 
welche dadurd) in Schmieröle übergeführt werben. 

Ein Verfahren zur Abfcheidung des Thiophens aus Benzolen hat fich die 
Societ& Anonyme des Matitres colorantes et Produits chim. 
de St. Denis?) patentiren lafjen. Es beruht gleichfalls auf der Einwirkung 
von Alumminmdlorid und gründet fid) darauf, daß das Aluminiumcdlorid aus 
Thiophen viel leichter Condenfationsprobucte erzeugt, als aus den Kohlen- 
waflerftoffen. Das Rohbenzol wird mit geringen Mengen (0,5 Proc.) Alumi- 
ninmchlorid einige Stunden hindurch erhittt, wodurch fich beim Abfühlen ein 
theerartiger Bodenſatz abſcheidet. Bon diefem decantirt man das Benzol, 
wuſcht mit einer gefättigten Löſung von kohlenfaurem Natron, zieht letztere ab 
und bdeftillirt. Das jo gereinigte Benzol zeigt keine Indopheninreaction 
mehr. 
Während beim Benzol eine doppelte Fractionirung mit dazwifchen ein> 
gefchalteter nochmaliger Wafchung durch Schwefeljäure ein Product liefert, das 
zur Zeit ben Höchften Anſprüchen ber Sarbenfabrilanten genügt, liegt die Sache 
anders beim Toluol und noch mehr beim Xylol. Bei diefen macht fid} 
die Anweſenheit gleich Hoch fiedender Kohlenwaflerftoffe der Dlefin- und 
Paraffinreihe geltend, welche im Laufe der Yabrifation der Nitro- und Amido- 
derivate fi) in den fertigen Baſen wiederfinden und dadurch erfannt werden, 
daß die legteren nicht mehr klar Löslic, in verdünnter Salzfäure find. Im 
Kleinen kann man biefe Verunreinigungen durch Kochen der Theeröle mit 
Natrium entfernen, wobei die erfteren ſich in Harziger Form abjcheiden. Im 
Großen kann man ben gleichen Zwed durch Schütteln der Theeröle mit er» 
wärmter, falpeterfänrehaltiger Schwefelfäure erreihen. ‘Dabei werden bie 
Thiophene zerftört, die Diefine polymerifirt, und bie dabei unverändert bleiben- 
den Paraffine find nad) der Nitrirung leicht mit Wafjerdampf abzublajen. Die 
gereinigten Kohlenwafferftoffe geben bei ber Nitrirung und Rebuction weit 
höhere Ausbeuten, als e8 die früher verarbeiteten Gemifche gethan Hatten. 

Nach DO. N. Witt?) foll man bei der legten Reinigung des Benzols in 
Anilinfarbenfabriten der Schwefelfäure ganz allgemein 0,5 bi8 1 Broc. Salpeter- 
jäure zufegen, um auch die legten Spuren von Cumaron und Imden zu ent- 
fernen. 

Triswell*) erwähnt, daß neuerdings viel Toluol aus Delgastheer im 
Handel vorkomme, da8 viel Baraffine enthält, die im Toluol noch mehr als im 
Benzol ſchädlich find. Die Siedepunkte zeigen deren Vorhandenfein nicht an, 


1) Ber. d. deutich. dem. Gef. 1896, Re., ©. 656. — *) D. RB. Rr. 79505, 
1894; Chem. Ind. 1895, ©. 197; Zeitichr. |. angew. Chem. 1895, ©. 114. — 
») Chem. Ind. 1887, ©. 9; ibid. 189, ©. 31. — *) Chem. News 1898, 68, 
27; Journ. Soc. Chem. Ind. 1898, p. 589. " 
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wohl aber findet man fie durh Schütteln gleicher Volumina Toluol und 
Scroefelfäure vom jpecif. Gewicht 1,84. Bei reinem Toluol fcheiden fich 
die Schichten Sofort beim Stehenlafien, die Säure ift farblo8 oder ſchwach braun 
und bleibt fo während 24 Stunden. Bei mit Fettlohlenwaflerftoffen ver- 
unreinigtem Toluol bilden ſich Emulfionen, die ſich erft in 5 bis 10 Minuten 
fcheiden; die Säure färbt fich hellorange, nach einer Stunde oberflächlich grün, 
nad) 24 Stunden durdjweg grün bis ſchwarz, mit Geruch nach jchmefliger 
Säure. Man kann diefe Verunreinigungen bekanntlich durch Behandlung mit 
concentrirter Schwefeljäure entfernen und Manche wenden fogar rauchende 
Schwefeljäure an (vergl. Patent der Bad. Anilin» und Sodafabrif), aber 
dadurch geht auch viel Toluol als Sulfofänre verloren. Dan foll nad Fris⸗ 
well umgelehrt mit ſchwächerer Säure arbeiten, welche die Verunreinigungen 
entfernt, aber kein Toluol löſt. Nach ihm foll man Rohtoluol (120 bis 
130° C.) mit 10 Bol.» Proc. Schwefelſäure von 1,803 fpecif. Gewicht vier 
Stunden fehr gründlich agitiren und dann Hären laflen, worauf man bie 
fanre Flüffigkeit abzieht und fofort mit genligend Natronlauge wäſcht, um alle 
Säure zu entfernen. Der Berluft fol 5 Proc. nicht Überfchreiten und aus 
etwa 50 Proc. Baraffinen ?) beftehen. 

Manche Zoluole verlangen eine energifchere Behandlung als andere; nad) 
dem Waſchen rectificirt man fofort und erhält 95 Proc. des Deftillates als 
gutes Toluol. Im Rüdftande befinden ficd) polymerifirte Körper von 260 bis 
285° C. Siedepuntt. Die Reinigungsfäure muß, um fie wieder zu benugen, 
durch Verdünnen mit Wafler von einem dunkelgrünen Dele getrennt werden, 
das, wenn faft fäurefrei, in Waſſer löslich if. 

Die Xylole, d. 5. da8 Gemiſch der im Steinkohlentheer vorhandenen 
drei Ifomeren, müſſen vor der Reindarftellung von ihren wefentlichiten Ver⸗ 
unreinigungen, Fettkohlenwaſſerſtoffen, Shioren und Wethylbenzol getrennt 
werben. Die Reinigung von erfteren umd Thioren gelingt leicht nad) dem fir 
das Benzol ımd Toluol angegebenen Verfahren. Zur Befreiung von Aethyl⸗ 
benzol verfahren Friedel und Eraft32) fo, daß fie das Kohlenwaflerftoff- 
gemifch in der Kälte mit dem 2Ofachen Gewichte Brom, dem etwas Jod zu: 
gefegt ift, in die in Petroläther beinahe unlöslichen Tetrabromide überflihren, 
von denen die weniger bromirten und leicht Löslichen Derivate des Aethyl⸗ 
benzols Leicht getrennt werden können. 

Ein technifch durchführbares Verfahren zur Trennung der brei Xylole hat 
U. Kenter?) angegeben. Schmwefeljäure mit einem Gehalte von mehr als 
80 Proc. H,SO, wirkt noch auf Metarylol ein, anf Para⸗ und DOrthorylol 
hört dagegen die Einwirkung bei einer Verdünnung von etwa 84 Proc. auf. 
Gewöhnliche Schwefelfäure (93 bis 95 Proc.) muß alfo fo lange auf Meta: 
zylol einwirken, bis ſich im Reactionsgemifc, das Verhältnig von freier Schwefel⸗ 


1) „Baraffine“ werden doch mohl nit durch Schwefeljäure, am wenigften 
jolche von 1,803 fpecif. Gew., gelöft; e8 jollen wohl „ungefättigte Kohlenwaſſerſtoffe“ 
jein. & 2. — °) Compt. rend. 1892, 114, 1110; Chem.⸗Ztg. 1892, Rep., 
&. 195. — 9) Ehem.-Big. 1889, ©. 830 u. 850. 
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fänre zum Waſſer auf 80 : 20 ſtellt. Bei Para- und Orthorylol hört die 
Wirkung fchon bei dem Verhältniß 84:16 auf, welches eintritt, jobald z. B. 202 8 
Scwefelfäure (93 Proc.) 100g Metarylol gelöft, oder 233 g derjelben Säure 
100 g Para» oder Orthorglol gelöft haben. Daraus folgt, daß man einer 
mit Metarylol gejättigten Schwefelfäure etwa ein Sechftel ihres urjprünglichen 
Gewichtes an neuer Säure zufegen kann, ohne fie für Para= und Orthorylol 
aufnahmefähig zu machen. 

Das Rohrylol des Handels enthält meift über 60 Proc. Metarylol; es 
ift darauf zu adjten, daß das Product nicht unter 136° zu fieden beginnt, weil 
fonft fein Gehalt an Toluol fpäter das Para- und Orthorylol verunreinigt. 
Zweckmäßig wählt man das Product fo, daß es bei 136°. zu ſieden anfängt 
und bi8 145° C. etwa 90 Broc. übergehen läßt. Bor der Trennung wird 
dafjelbe wiederholt mit Heinen Mengen Schwefelfäure gewafchen, bis fich die⸗ 
felbe nur noch wenig färbt. Der ganze Proceß wird im gußeifernen Keſſeln 
mit Rührwert bei einer Temperatur von 80° C. ausgeführt, unter welchen 
Bedingungen Schwefelfäure, in unzureichender Menge zugefett, nur das Meta⸗ 
rylol angreift. 

MetaxrylolL Aus den einleitenden Erörterungen folgt, daß man im 
Stande ift, dem gewöhnlichen Rohrylol in einer Operation das geſammte 
Metarylol mit einer, in eimem einfachen Vorverſuche beftimmten Menge 
Schwefelfäure als Sulfofäure zu entziehen. Don einer vollftändigen Ent- 
fernung des Metarylol8 hängt fpäter auch das Gelingen der Reindarftellung 
von Orthorylol ab. In eine, am beften calibrirte, Flafche bringt man Ikg 
gewaſchenes Rohrylol und giebt nad) und nad), während man diefelbe mehrere 
Stunden energifch ſchütteln läßt, die nad) obigen Daten berechnete Menge 
Schmwefelfäure zu, welche ausreicht, 60 Proc. Metarylol zu löſen. Nach län⸗ 
gerem Abfigen wird man kaum finden, daß zu wenig in Löfung gegangen ift, 
d. h. (intenfives Schiitteln vorausgefegt), daß feine 60 Proc. Metarylol vor- 
handen find. War die Löfung normal, fo wird ein fernerer Zuſatz von einem 
Sechſtel der angewandten Schwefelfäure meiften® noch einige Procent weiter in 
Löſung bringen. Erhöht ſich dadurch die Kohlenwaflerftoffabuahme um nahe 
10 ®roc., dann ift natlirlid) der Schwefelfänrezufa nochmals zu wiederholen. 
Jedenfalls empfiehlt ſich die controlirende Prüfung. der feftgeftellten Schwefel⸗ 
fünremenge in einem erneuerten Derfuche. 

Ein Drittel der auf diefe Weife beſtimmten Säuremenge jet man dem 
Rohrylol in einem geeigneten Rührwerke zu und läßt den Reſt und etwa ein 
überſchüſſiges Sechſtel Säure nad) einiger Zeit zufließen. Der Zufluß ift jo 
zu reguliren, daß die Reactiondtemperatur 80% nicht wefentlich überſchreitet. 
Unter diefen Bedingungen geht da8 gefammte Metarylol und zwar ausichließ- 
(ih als 1.3.4 Metaryglolfulfofäure in Löͤſung. Die Säure läßt man nad 
längerem Abfigen ab. Diefelbe enthält noch, phyſikaliſch gelöſt, 2 bis 3 Proc. 
Kohlenwaſſerſtoffe, welche fic, beim Verdünnen größtentheils abjcheiden und aus 
Paraffinen und polymerifirten Terpenen beftehen. 

Das Säuregemifc, wird durch Waflerzufag auf das fpecif. Gewicht 1,4 
gebracht. Eine erhebliche, über 100° fteigende Temperaturerhöhung ift dabei 





Trennung der ifomeren Xylole. 655 


von directem Vortheile. Es wird dadurch ein zu frühes Kryſtalliſiren der 
Sulfofäure vermieden und die phyfitalifch gelöften Kohlenwaſſerſtoffe können ſich 
an der Oberfläche abjcheiden. leichzeitig zerfett fich dabei die Hauptmenge 
der, wenn auch nur in geringer Duantität vorkommenden, Sulfofäuren von 
den Dlefinen bes Rohrylole. Die Sulfofäuren der Xylole zerfegen ſich erft 
ipurenweife bei 150°. 

Beim langjamen Abkühlen erftarrt die ganze Mafle zu einem feiten 
Kuchen von meiftens fehr derb ausgebildeten Kryftallen der &- Dtetarylolfulfo- 
ſciure. Die aus diefem Kryftallbrei durch die Centrifuge erhaltene Mutter« 
(auge trennt fih in zwei Schichten, eine untere, faft reine Schwefelfäure vom 
ſpecif. Gewicht 1,57 bis 1,6 enthaltend und dariiber zunächft meiftens flüffig 
bleibende Sulfofänre. Daraus erhält man durch Exrhigen zum Zerſtören ber 
noch vorhandenen Dlefin-Sulfofäure und nachheriges geeignetes Verſetzen mit 
Schiwefelfäure wiederholt Kryftallifationen von &-Metarylolfulfofäure. Wefent- 
(the Mengen von Ortho⸗ und Pararylol oder eine zweite Metarylolfulfofäure 
hat Reuter darin nicht nachweifen können. 

Wil man aus der Sulfofänre den reinen Kohlenwafferftoff regeneriren, 
fo kannn man diefelbe mit Wafler im Druckkeſſel bei 220° glatt quan- 
titativ zerlegen, doch ift beim Metarylol, im Gegenfage zu Para⸗ und Ortho- 
lol, auch die vorfichtig geleitete trodene Deftillatton des Ammonfalzes möglich. 
Daſſelbe wird vorher etwas mit Schwefelfäure angefäuert und liefert dann 
immerhin beſſere Ausbenten, als die trodene Deftillation der freien Säure, 
und zwar filr Metarxylol ohne andere Nebenzerfegung als theilweife Kohlung. 
Die Ausbeute durch das Ammonfalz hindurch betrug für Metarylol, je nad) 
Verlauf der Deftillation, 80 bis 90 Proc. 

Pararylol. Der von der Metaryloljulfofäure getrennte Kohlenwafler- 
ftoffreft wird in demfelben Rührwerke auf einmal mit überſchüſſiger Schwefel- 
fäure behandelt. Die Temperaturerhöhung ift event. durch indirecten ‘Dampf 
zu unterftügen und einige Zeit auf 80° zu halten. Es geht dann alles bis auf 
etwa 5 biß 10 Proc. in Löſung. Das abgelaffene Säuregemifch wird wieber 
wie beim Metarylol verdünnt und an einem kühlen Orte der Kryſtalliſation 
überlaffen. Die Maſſe theilt fich jest fofort wieder in zwei Schichten, und 
zwar ift die fich jegt unten abſcheidende Schwefelfäurefchicht, dem Süureliber- 
ſchuſſe entfprechend, erheblich größer wie beim Metarylol, enthält aber aud) 
jest feine nennenswerthen Mengen Kohlenwaflerftoff gelöft. Die obere Säure⸗ 
ſchicht gefteht zu einem Brei von Nadeln der Pararyloliulfojäure in der zunächſt 
flüſſig bleibenden Orthorylolfulfofäure. 

Die Paraverbindung kryſtalliſirt vollftändig aus und kann auf einer 
Scharf laufenden Centrifuge gleich jo rein erhalten werden, daß der daraus 
iſolirte Kohlenwaſſerſtoff bei 5 bis 70 Ichmilzt. ‘Da die Sulfoſäure zerfließlich 
ift, fo ift befonders für die fpätere Reindarftellung von Orthorylol auf fchnelle 
und gründliche Trennung diefer Kryftalle Gewicht zu legen. 

ZToluoliulfofäure verhält ſich wie die PBararylolfulfojäure, ift äußerlich 
ſchwer davon zu unterfcheiden und verunreinigt bei erheblichem Toluolgehalte 
des Rohrylols hier die Pararyloliulfofäure. 
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Legt man Werth auf größere Reinheit des Pararylols, fo ift die troden 
gefchleuderte Sulfofäure in Wafjer zu Löfen und durch Schwefelfäurezufag um⸗ 
zukryſtalliſiren. Die Baryumfalze haben Reuter trog ihrer ſcheinbar glinftigen 
Löslichkeitsverhältniffe bei den Xyloltrennungen nicht beſonders gute Dienſte 
geleiftet. Für die abfolute Neindarftellung des Pararylols benugt man am 
beften von der Sulfofäure, dur das Calciumſalz hindurch, das ſehr ſchön 
kryſtalliſirende Natriumſalz. 

Für die Iſolirung des Pararylols aus der Sulfofäure iſt man auf Zer⸗ 
legung im Druckkeſſel mit Waſſer — das Natriumfalz ift natürlich anzufäuern 
— angewiefen. Die Zerlegung erfolgt dann quantitativ. ine trodene 
Deftillation der Säure oder des angefäuerten Ammonfalzes ift bier unzuläffig, 
man erhält dabei neben Kohle und fchwefelhaltigen Producten kaum 20 Proc. 
der tbeoretifchen Ausbeute an Pararylol. 


Drthorylol. Die Mutterlaugen von der Pararylolfulfofäure enthalten 
freilich da8 gefammte Orthorylol, geben aber, einfach zerlegt, feinen Kohlen- 
wafjerftoff von genigender Reinheit. Man kalkt diefelben am beften aus und 
ftellt das Natronfalz her, welches beim Orthoxylol ganz befonders leicht ſchön 
tryftallifirt zu erhalten iſt. Man braudt die erſten Kryftallifationen kaum 
umzukryſtalliſiren, um nad) der Zerlegung fofort einen conftant zwiſchen 
143 bi8 1459 fiedenden reinen Kohlenwafjerftoff zu erhalten. Bei Zerlegungs- 
verfuchen verhält fich das Natronfalz wie die Paraverbindung. Mit ver- 
dünnter Schmwefeljäure oder Salzjäure verläuft die Zerfegung im Druckkeſſel 
quantitativ. 

Hat man durch Schwefelfäure das Metarylol aus dem Gemifche heraus- 
genommen, jo dürfte fich, falls größere Mengen in Frage fommen, der Ber- 
ſuch lohnen, mit einer guten Colonne die beiden Kohlenwaflerftoffe von 7° 
Siedepunft- Differenz direct zu fractioniren. Diefelben dürften für die meiften 
Zwecke genügend rein erhalten werben. 

Ein ähnliches, nur dur die Anwendung von Drudgefüßen zur Herftellung 
der Sulfofäuren umftändlicheres Verfahren zur Trennung der drei Xylole unter 
fih) und von Aethylbenzol empfiehlt auch Erafts!), auf deilen Abhandlung 
verwiefen werden muß. 

E. Börnftein und S. Kleemann?) führen die Trennung der iſo⸗ 
meren Xylole durch die Xylidine durch. Ste leiten gasförmige, fchweflige 
Säure in das Xylidingemiſch ein, welche mit dem Ortho⸗ und Metarylidin 
kryſtalliniſche Verbindungen eingeht, während das Pararylibin flüffig bleibt 
und auf bekannte Weife von den ausgeſchiedenen feiten Berbindungen getrennt 
werden kann. Das ansgefchiedene Gemiſch der Doppelverbindungen von 
ſchwefliger Säure mit Ortho- und Metarylidin wird in entjprechende Salze 
(3. B. die Chlorhydrate) übergeführt; aus der Löfung kryſtalliſirt das Meta- 
zylidinfalz aus, während das Orthofalz in Löſung bleibt. 


*) Compt. rend. 1892, 114, 1110; Cbhem.:$tg. 1892, Rep., S.195. — *) D. 
RB. Nr. 56822, 1890; Ber. d. deutich. em. Bei. 1891, Ref., S. 486. 
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Das Berfahren ift wohl mehr für die Zwecke der Anilinfarbenfabriten 
geeignet, welche die Xylole doch faſt ausſchließlich in Form ihrer Amiboberivate 
verwenden. 

Beinahe reines Metarylol kann nad) Dr. Häuffermann (Priv.- 
Mitth.) auf folgendem einfachen Wege gemadjt werden. Gewöhnliches Xylol, 
welches nur wenig Orthorylol enthält, wird zuerft mit 5 Proc. feines Gewichtes 
an concentrirter Schwefelfänre gefchüttelt, um die Schwefelverbindungen zu 
entfernen und dann durch mehrftündiges Schütteln mit feinem gleichen Gewichte 
Schwefelfäure von 1,84 in Sulfofäuren umgewandelt. Die faure Löfung 
wird von dem ungelöften Theile getrennt und dann nach dem Armftrong’- 
ſchen Verfahren mit einem Dampfftrome behandelt, um die Sulfofäuren zu 
zerfegen. Das jest übergehende Metarylol braucht nur noch von Säure befreit 
zu werden, um fofort für Metarylidin aufgearbeitet werden zu können. Alle 
diefe Operationen laſſen ſich ohne Schwierigkeit im fabrikmäßigen Maßftabe 
ausführen. 


Handelsjorten des Benzols und der Naphta. 


Im englifchen Handel unterfcheidet man folgende Enbprobucte aus dem 
leichten Theeröle, welchen wir zugleich bie Refultate der Fractionirung (nad) 
eigenen Analyfen der von Lunge gewonnenen Producte) in Bolumprocenten 
beigeben: 
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Garburirungsnapbta 108° 71 
Auflöjungsnaphta . 110° 67 90 
Brennnapbla . . . 1380 — — 80 |7 
Temperaturen 
85°| 90°| 95° 00 105°! 115°) 120° 10 100 145° 10! 170°|180° 
90 procentiges 
Benzol. . -. .12017214 10|5|98 | — — | - — — I — — 
50 procentigeß 
Benzol... . 01519019014 3114| — —- | - | — — — 
Auflöfungsnaphta 


(„Bledenwafier‘) I— | — | — | — — — — 64 72 868 82 95 


1) Thermometer eben in die Flüſſigkeit untertauchend, alſo nicht correct im 
wiſſenſchaftlichen Sinne. — *) Induftrie der Theerfarbftoffe, S. 13 u. 14. 
Lunge-Köbler, Steinfohlentbeer. 43 
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Nach anderweitigen Angaben aus der Praris follen die verfchiedenen Pro⸗ 
bucte die daneben ſtehende Procentigfeit bei verjchiedenen Temperatüren geben ; 


| Epecif. 
. . [1] 
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90 procentiges Benzol. . ... - rn | 90 | — — | — | 0,885 
iD Oo ,„ Deren 200. 50 9% — — | 0,880 
30 9 9 . 0 0 08 8 8 8 060 4 80 90 — — 0,875 
Solvent naphta (Auflöſungsnaphta). — | — | 20 | W || .0,875 
Burning naphta (Brennnaphta). . .- | — | — _ 30 | 0,885 
Hohenhaufen giebt an für: u 

90 procentiges Benzol 50 procentiges Benzol 30 procentiges Benzol 
Specif. Gew. 0,882 Sperif. Gew. 0,878 Specif. Gew. 0,875 


Bei 83° J .. 5 Proc. | Bei 940... 10 Proc. || Bei 970... 12 Broc. | 


„89... „ WE... | 8680... 21, 
„88. 62:5 | „98... 40 „ „100°. 30 „ 
» MW ...7 5 „100...50 „ „ 108°. 6 „ 
„m. 81, „100°...68 „ „110°. 3 „ 
„#5. 37 „ „10... „ „116°. 4 „ 
„ 100°. 99 9 en .. 85 7 „120°. . 90 * 
„108. 4 „ „10°...90 „ 

„10. 98 „ 


Schultz giebt an fir: 
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Hprocentiges Benzol . . . . | 25 | 70 | 88 
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0, » >... 0] 412% | 0 
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Davis!) giebt als Zufammenfegung von 90- und 50 proc. Benzol: 
Hproc. Benzol 5Oproc. Benzol 


Reines Bemol. . . . 75 50 
„ Tom. . . . 24 40 
„» ol... 2... 01 10 


!) Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, p. 648. 
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Bezüglich der Ausbente an reinen Kohlenwafferftoffen führt Schultz 
“folgende mit einer Rectificationscolonne erhaltenen Refultate an: 
Aus 5Oproc. Benzol Aus 90proc. Benzol 


Borlauf bis 81°. . . 55810 10 bis 17 
Neines Berl . . . 30 „ 40 65 „ 75 
Benzol für Roth. . - 5 10 
Reines Toluol . . . 35 biß 40 . 
Pe 3654) 2b 4 


Nah Häuffermann (Priv.-Mitth.) kann man mit dem Savalle- 
Apparat auf 70 Proc. reines Benzol aus 90 procentigem Benzol des Handels, 
und auf 45 bis 48 Proc. reines Benzol aus 5Oprocentigem Benzol rechnen. 

Man vergleiche auch Coupier’8 Angaben, ©. 639. 

Allen?) giebt folgende Tabelle über die Refultate, welche man erhäft, 
wenn man 100com Benzol ꝛc. nach der gewöhnlichen englifchen Methode 
deftillirt und nad) Uebergehen von je 10 com das Thermometer beobachtet: 


— [0,882 | 0,873 |0,880 |0,875 | 0,877 | 0,880 











Der erfte Tropfen lommt beil — | 82° _ — — — 85,4° 
10 Proc, tommen bei. . . say 94° | 97° las] 866 
“ , KR 8 85 | se lıso 872 
% mon 8, | | 99/132, | 87,8 
0 5 MEER 8, | 98 Jıoı 185 888 
50 „ 0 87%, 100 104 187 89,8 
6 „ Een 89 102,106 |140 A, 
0, ” 91/, |106 |109y,l1asy, | 93,2 
On »n 94/, [110411871148 | 96,2 
“0, FEN — 120 120 ibs 102,6 
2.» »n 100 — — — ̃ 
Sn nn...) — — — — — | 1070 


Nach demſelben ſoll gutes 9Oprocentiges Benzol enthalten: 70 Proc. 
Benzol, 24 Proc. Toluol, eine Spur Xylol und 4 bis 6 Proc. Schwefelkohlen⸗ 
ſtoff, Acetylen (?) und Leichte Kohlenwaſſerſtoffe. Es foll farblos und nicht 
opalifirend fein. Das fpecifiiche Gewicht englifcher Benzole ſchwankt zwifchen 
0,880 und 0,888 bei 15,5°, doch ift dieſes Kennzeichen nicht ganz zuverläffig, 
da durch zufällige Ausgleihung der Beimiſchungen des ſchwereren Schwefel- 


) Commercial Organic Analysis II, p. 87. 
. o* 
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tohlenftoffs und der leichteren Grenzkohlenwaſſerſtoffe ꝛc. ein dem richtigen 
nahe kommendes fpecififches Gewicht entftehen kann. Schottifche 90 procens 
tige Benzole enthalten wenig Schwefelfohlenftoff, aber viel Leichte Kohlenwaſſer⸗ 
ftoffe, und zeigen daher oft nur 0,871 fpecif. Gewicht. Das oben „5Opro- 
centig“ genannte Benzol nennt Allen „50/90 procentiges“, weil e8 bis 
100° 50 ®roc., bis 1200 90 Proc. abgeben fol. Es enthält faft gar feinen 
Schwefelkohlenſtoff und leichte Kohlenwaflerftoffe, aber mehr Toluol und Xylol 
als 9Oprocentiges Benzol; fein fpecififches Gewicht ift etma 0,880. Bon 
30procentigem Benzol follen 30 Proc. bis 110° und 90 Proc. bis 120° 
übergehen; es befteht hauptfächlic, aus Toluol und Xylol. Auflöfungs- 
naphta foll 8 bi8 30 Proc. bi8 130% und 90 Proc. bi8 1609 abgeben. Nach 
Allen beftände fie Hauptfächlich aus Toluol und Xylol, mit merklichen Mengen 
von Cumol und noch höheren Homologen und einigen Procenten Naphtalin. 
Dies kann jedoch) nach den Siedepunkten kaum richtig fein; Toluol ift nur 
noch fehr wenig darin, dagegen fehr viel von Trimethylbenzolen und wohl aud) 
von den von 8. E. Schulze nachgewiejenen Tetramethylbenzolen (vergl. 
©. 167 ff.). Naphtalin follte jo gut wie ganz fehlen (S. 637). 

Hohenhanfen giebt als gewöhnliche fpecififche Gewichte für englifches 
30 procentige8 Benzol: 0,875 bei 15°; für 50 procentige8 Benzol: 0,878; 
für 90 procentiges Benzol: 0,882. Wenn das fpecififche Gewicht unter 0,875 
ift, fo muß man die Anwefenheit von Paraffinen oder nicht nitrificirbaren Kohlen- 
waflerftoffen vermuthen. Das meiste fchottifche Benzol ift leichter, durchſchnitt⸗ 
lid = 0,870, und hat 7 bis 8 Proc. Baraffine; mandhmal fommt e8 auf 
0,860 (Trewbp). 

Nach Chateau!) unterfcheidet mar (in Frankreich 1864) drei Elafien 
von Benzolen: 

a) Sehr leichtes Benzol, zwiſchen 80 und 100° fietend. 2 bis 
3 ccm davon, mit 5 bis 6 ccm concentrirter Schwefeljärre zufammengebradht, 
färben dieje in der Kälte ohne Schütteln gelb; beim Schittteln fofort orange, 
jpäter roth; das Benzol jelbft bleibt farblos. Beim Erwärmen färbt fich die 
Säure weit dunkler und das Benzol färbt ſich erft gelb, dann orangeroth. 
Sept man zu dem warmen Gemisch das zehnfache Bolum Wafler unter Ums 
ſchütteln, jo erhält man eine ſchmutzig⸗roſenrothe Flüſſigkeit. Beim Ruhig— 
ftehen ſcheidet fich eine etiwas trübe und ſchmutzig⸗gelbe Flüſſigkeit ab. 

b) Leichtes Benzol, zmwifchen 100 und 120° veftillivend. Im der 
Kälte gelbe Färbung der Säure, welche beim Schütteln in Drangegelb, dann 
in Dunkelroth übergeht. Das Benzol bleibt farblos. In der Wärme färbt 
fid) die Säure dunkler und da8 Benzol färbt fich anfängfich goldgelb, dann 
orangeroth. Auf Zuſatz von Waffer jcheibet fich eine grüngelbe Flüffigfeit ab; 
da8 in ber Ruhe fich abjcheidende Benzol ift von ähnlicher, aber hellerer 
Värbung. 

0) Schweres Benzol, zwifchen 120 und 140° deftillivend. In der 
Kälte grüne Fürbung der Säure, die beim Schütteln ins Blutrothe übergeht. 


1) Bull. Soc. ind. de Mulhouse 1864, p. 97. 
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Das Benzol bleibt farblos. Beim Erwärmen färbt ſich die Säure dunkler 
und da8 Benzol gelb, dann orangegelb, endlich dunfelcoth wie die Säure. Auf 
Zufag von Waſſer erhält man eine ſchmutzig⸗-graugrüne Flüſſigkeit; die nad) 
dem Stehenlaffen obenauf ſchwimmende Flüſſigkeit ift gelb. 

Chateau's Unterfcheidung leidet fchon von vornherein an dem fehler, 
daß die gewöhnlichen Dee ſich nicht in ſolche trennen laffen, welche 
zwifchen 80 bi8 100°, 100 bis 120° und 120 bi8 140° übergeben, fondern 
daß 3. B. die nad) dem zwifchen 80 und 100° fiedenden Benzol folgende 
Sorte ebenfall8 eine, und zwar eine recht beträchtliche Menge von 100° über- 
gehenden Beftandtheilen enthält. Das Verhalten gegen concentrirte Schwefel: 
ſäure hängt natürlich ausfchlieglich von dem Grade der Reinigung und nicht 
von der Natur der Kohlenwaflerftoffe ab. 

Bei Contracten mit England ftellen deutfche Kunden zumeilen folgende 
Bedingungen für käufliches Benzol: 1) Wenn man 1cem beffelben mit _ 
20 ccm concentrirter Schwefeljäure durchjchüttelt und einige Stunden ftehen 
läßt, foll nur eine ſehr ſchwache, höchſtens blaß= ftrohgelbe Färbung auftreten. 
2) Man jchüttelt 1Occm Benzol in einer Flaſche mit Slasftopfen mit Fleinen 
Mengen von gefättigtem Brommaffer, bis eine gelbliche, nad) einigen Minuten 
noch bleibende Färbung eingetreten iſt. Hierzu follen nicht über 0,5 ccm 
Bromwaſſer verbraucht werden. Dieſe Probe ift jedoch nicht ganz genligend, 
wie wir fpäter jehen werden. (Bergl. Häuffermann, ©. 665.) 

Für reines Toluol des Handels gelten, nad) freundlicher Mittheilung 
von Dr. Häuffermann, folgende Erforderniſſe. Es ſoll innerhalb 19 über: 
deftilliven. Mit dem gleichen Volum concentrirter Schwefelfäure längere Zeit 
gejchüittelt, darf Feine Färbung auftreten. Wenn man 10 ccm Galpeterfäure 
von 1,44 mit 90 ccm bed Toluol in einem hohen, mit ©lasftopfen ver- 
jehenen Eylinder einige Minuten heftig fchiittelt, jo darf fich die Salpeterfänre 
nur voth färben, muß aber völlig Har und durchfichtig bleiben, nicht grünlich- 
fhwarz und did werden. Manche fonft in diefen Beziehungen gut befundene 
Tolnole enthalten noch bis 0,5 Proc. nicht nitrirbare Kohlenwaflerftoffe, was 
im Großen läftig fült. Man muß daher die weiter unten zu bejchreibende 
Nitrirungsprobe vornehmen, darf aber hierzu nicht weniger als 1kg Toluol 
nehmen. 

Die Unterfheidung von Steintohlentheer-Benzoloder-Naphta 
von den leichten Delen aus Rohpetroleum, Braunkohle, 
Schiefer ꝛc., welche man ebenfalls häufig als Benzin, Naphta u. dgl. bezeichnet, 
und welche außerdem als Berfälichungen der erfteren vortommen können, ift 
feine fchwere Aufgabe. Der Geruch geftattet e8 augenblidlich, beide Arten 
von Producten zu unterfcheiden, wenn fie unvermiſcht find; aber in Gemifchen 
überwiegt der Geruch der Steinfohlennaphta fo fehr, daß man felbit einen 
bedeutenden Zuſatz von Petroleumnaphta (mie wir die oben genannten Körper 
der Einfachheit wegen zufammenfaflen wollen) überfehen könnte. Um fo un- 
zweidentiger fpricht das fpecififche Gewicht, welches bei Benzolen, Auflöfungs- 
naphta ꝛc. aus Gastheer ſtets iiber 0,870 bei 15° beträgt, aber bei Petroleum- 
naphta unter oder jehr wenig über 0,700 bleibt. Doc, ift es ein Nachtheil, 
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daß Schwefeltohlenftoff das fpecififche Gewicht des Benzols fteigert, und 
fomit die Verminderung defjelben durch Petroleumkohlenwaflerftoffe theilweife . 
compenfiren kann. ine ſehr beftimmte Reaction ift die mit concentrirter 
Salpeterfäure, welche die Dele aus Steinfohlentheer, als aromatifche Kohlen- 
wafjerftoffe, fofort nitrirt, dagegen diejenigen aus Petroleum 2c. wenig 
angreift. | 

Bon Nugen ift folgende beftimmte Charakteriftit beider Arten von Pro- 
ducten, welche U. Allen?!) gegeben hat. 


A) Leichtes Betroleumdöl (Benzin, Benzolin, Eſſenz, Ligroin, Neolin 2). 


1. Befteht aus Heptan, C,Hıe, und deffen Homologen (aud) aus Ole⸗ 

finen). Heptan enthält 84 Proc. Kohlenftoff. 

. Beginnt bei 54 bis 60° E. zu fieden. 

. Specififches Gewicht bei 15,50 E. ungefähr 0,69 bis 0,72. 

.Riecht nad) Petroleum. 

. 2öft Jod mit Himbeerrother Farbe. 

. Selbft längere Zeit mit Steinkohlentheerpech in Berührung, löſt es 

davon nur äußerſt wenig und zeigt fich faum gefärbt. 

7. In der Kälte mit einem Drittel feines Volums gefehmolgener Kry⸗ 
ftalle von reiner Carbolſäure gefchüttelt, läßt e8 letztere ungelöft, als 
eine unter dem Dele getrennt bleibende Schicht. 

8. Erfordert zur völligen Löſung bei gewöhnlicher Temperatur 2 Bol. 
abfoluten Alkohol oder 4 bis 5 Bol. mit Holsgeift denaturirten 
Spiritus von 0,828 fpecif. Gew. 

9. Mit 4 Bol. Salpeterfäure von 1,45 fpecif. Gew. erwärmt, fürbt es 
die Säure braun; das Del jedoch ift nur wenig angegriffen und 
bildet eine Schicht über der Säure. 


nm DD 


B) Steinkohlentheer-Naphta oder Benzol. 


1. Befteht aus Benzol (C,H,) und feinen Homologen. Benzol enthält 
92,3 Proc. Kohlenftoff. 

2. Beginnt bei 80° zu fieden. (Dies trifft nicht immer zu, felbft bei 
ganz unverfälfchten Producten aus Steinfohlentheer.) 

3. Specififches Gewicht ungefähr 0,88. 

4. Riecht nad) Steinkohlentheerölen. 

5. Löſt Iod mit violettrother Farbe, ähnlich einer wäfjerigen Chamäleon⸗ 
[öfung. 

6. Löſt Kohlentheerpech mit Leichtigkeit und mit tiefbrauner Farbe. 

7. Miſcht ſich mit reiner Carbolſäure in allen Verhältniffen. 

8 Miſcht fi) mit abjolutem Alkohol in allen Verhältnifien. Bildet 
mit einem gleichen Volum von holzgeifthaltigem Spiritus von 0,828 
fpecif. Gewicht eine homogene Flüſſigkeit. 


1) Chem. News 40,101. 
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9. Iſt völlig miſchbar mit Salpeterfänre von 1,45 fpecif. Gewicht 
unter starker Erwärmung, mit dunfelbrauner Farbe. Ein Theil des 
gebildeten Nitrobenzols kann ſich beim Erkalten als befondere Schicht 
abſcheiden. 


Die letztere Reaction eignet ſich auch zur (annähernden) quantitativen 
Trennung beider Arten von, Delen. Man behandelt das zu unterſuchende 
Product in einem Kolben mit Rückflußkühler (f. Fig. 187 a. f. ©.) mit 
Salpeterfäure von 1,45 fpecif. Gewicht. Wenn die Reaction beinahe beendet 
ift, gießt man da8 Ganze in eine enge, graduirte Röhre und Tieft das Volum 
der oben ſchwimmenden Schicht von unverändertem Dele als Petroleumnaphta 
ab. Bei Vorhandenfein einer bedeutenden Menge von Benzol kann das gebildete 
Nitrobenzol nicht völlig in der Säure gelöft bleiben, fondern bildet eine befondere 
Schicht von tiefbrauner Yarbe unter den Petroleumöle. Bei Anweſenheit von 
Salpeterfäure find Nitrobenzol und leichtes Petroleumöl miſchbar; aber beim 
Schhütteln mit ſtarker Salpeterfäure löſt diefe da8 erftere; doch kann dann ein 
Theil des Nitrobenzold als eigene Schicht unter dem Petroleumöfe zurück⸗ 
bleiben. 

Zur Unterfcheidung des Benzols vom BPetrolbenzin ift nah Gawa⸗ 
lomstt!) auch das Verhalten zu Pikrinſäure fehr geeignet. Dieſe löſt fi) 
leicht in Benzol mit bunelgelber Farbe, tft dagegen beinahe unlöslic, in Petrol⸗ 
benzin. Verſetzt man eine concentrirte Löſung von Pifrinfäure in Benzol 
mit dem gleichen Bolum Petrolbenzin, fo fällt die Säure in kryſtalliſirter 
Form aus, 

Holde?) benugt zum Nachweife von Benzollohlenmwaflerftoffen in Petrol- 
benzin Theerpech, welchem durch hochfiedendes Petroldeftillat die in dieſem lös⸗ 
Iihen Stoffe möglichft vollftändig entzogen find. Die Proben werden ange 
ftellt, indem man eine Heine Meflerfpige voll des gewafchenen Theerpechs auf 
ein Filterchen bringt und mit etwa 5 com des zu pritfenden Benzins übergießt. 
Man kann die Gegenwart von Benzol im gewöhnlichen Betrolbenzin von 
0,70 fpecif. Gew. und foldem von 0,64 bis zu einem Gehalte von 5 bie 
10 Proc. an der Gelbfärbung durd) gelöftes Steinkohlentheerpech erkennen. 
In bis 350 fiedendem Benzin zeigte erft ein Zufag von 10 Proc. Benzol deut 
liche Gelbfärbung.- Aus der Intenfität der Färbung kann man durch Ver: 
gleich8proben den annähernden Zuſatz an Benzol erkennen. Andererfeits kann 
man nud) aus der Färbung eines Benzols durch Theerpech auf defien Gehalt 
an Petrolbenzin fchließen. 

Duantitativ laffen fich beide Kohlenwaflerftoffgemifche nad) Henrigues >) 
mit hinreichender Genauigkeit durch 5 Proc. Anhydrid enthaltende Schwefel⸗ 
fäure, welche die aromatischen Kohlenwaflerftoffe auflöft, trennen. und be« 
ftimmen. 

Selbſt wenn eine betrügeriſche Beimiſchung von Beteofeumäther ic. gar 
nicht in Frage kommt, follte die Nitrirungsprobe gemacht werben, ba im 


1) Chem. Eentralbl. 1897, 1, 1038; Jahrb. d. Chem. 1897, S. 394. — 
2) Wagn.⸗Fiſcher's Jahresber. 1895, ©. 554. — °) Chem.⸗Ztg. 1895, ©. 968. 
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Steinfohlentheer ſtets mehr ober weniger nicht nitrirbare Kohlenwaſſerſtoffe 
vorkommen, namentlich, in Folge der Beimiſchung von Theer aus Cannelfohle, 
bituminöfen Schiefern ꝛc. Diefe Probe giebt eine Idee davon, wie viel Nitro 
benzol man im Großen zu erhalten erwarten fann. Man gebe 100com Benzol 
in einen Kolben von etwa 500 ccm Inhalt, Fig. 187, mit Tropftrichter a und 
einer langen Röhre b (oder einem Rüdflugkühler) zur Condenfation von fi 
verflücghtigendem Kohlenwaſſerſtoff. Man macht ferner eine Miſchung von 
Big. 187. 150g Galpeterfäure von 1,4 und 180 bis 
200g Schwefeljäure von 1,84, die man vor 
dem Gebrauche abkühlen läßt. Man läßt das 
Säuregemifch tropfenweife durch den Trichter 
in da8 Benzol einlaufen, wobei man biefes fort- 
während jchüttelt. Wenn die Temperatur fteigt, 
fo fühlt man durch Waffer äußerlich ab. Wenn 
alle Säure zugejegt ift und feine weitere Tem ⸗ 
peraturerhöhung von ſelbſt eintritt, jo erwärmt 
v man ben Kolben gelinde eine bis zwei Stum- 
den fang, wobei man das Rohr d zwedmäßig 
durch einen Rucklußkuhler erjegt. Nun läßt 
man das Ganze abrufen und trennt bie untere 
Säurefchicht mittelft eines Scheibetrichter vom 
rohen Nitrobenzol. Die Säure wird mit dem 
mehrfachen Bolum Wafler verbinnt und das 
ſich nad) einigen Stunden etwa abfondernbe 
Del dem Nitrobenzol zugeſetzt. Diefes wäfcht 
man dreimal mit einem gleichen Bolum Waſſer, 
einmal mit fehr verbiinnter Natronlauge (durch 
zu ftarfe Lange entftehen fehr ſchwer zu behan ⸗ 
delnde Emulſionen) und nod einmal mit 
Waſſer, wobei fein Del verloren gehen barf. 
Das Del kann mun auf fein ſpecifiſches Ge- 
wicht probirt werden, welches bei reinem Benzol 
1,20, bei 5Oprocentigem 1,19 bei 15° be— 
tragen fol; doch ift dies nicht entfcheibend, da 
das Nitrobenzol nicht waſſerfrei ift und etwas 
" Benzol der Nitrirung entgangen fein kann. 
Man deftillirt daher die Flütffigfeit aus einem 
Fractionirkolben, Fig. 164, ©. 605, bis bie 
Temperatur 150° erreicht ift und nitrirt nochmals mit einem großen Ueber» 
ſchuſſe von Säuregemiſch; was jegt übrig bleibt, kann als nicht nitrirbare 
Kohlenwafferftoffe angejehen werben. 
Nach der Theorie ergeben 100 Thle. Benzol 157,6 Thle. Nitrobenzol, 
und 100 Thle. Toluol 148,9 Thle. Nitrotoluol. 
Zur Beftimmung der nicht nitrirbaren Kohlenwaſſerſtoffe ift in manchen 
Anilinfabriten eine Titrirung der Gandelöbenzole mit Brom üblich. Hierzu 
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bemerkt C. Häuffermann?), daß dieſe Methode keinen ſicheren Schluß auf 
die Natur der begleitenden Verunreinigungen geſtattet, und leicht Veranlaſſung zu 
Irrthümern geben kann. Die Menge des von den Handelsbenzolen abſorbirten 
Broms richtet ſich überwiegend nur nach dem Gehalte derſelben an Pyridinbaſen, 
Pyrrol, Körpern der Thiophengruppe ꝛc. und dann nach etwaigen Olefinen, fo 
daß ein Benzol, aus welchem dieſe Unreinigkeiten durch genligende Behandlung 
mit Schwefelfäure volllommen entfernt find, die Eigenfchaft, Bromwaſſer raſch 
zu entfärben, vollftändig verloren hat, obwohl neben den eigentlichen aromatischen 
noch andere, an ſich werthlofe, Kohlenwaflerftoffe vorhanden fein können. Ein 
derartiger Kohlenwaflerftoff — oder ein Gemenge folder —, der Bromwaſſer 
nur bei längerer Berührung entfärbt, bildet einen häufigen Begleiter des tech⸗ 
nifhen Toluols, wenn dafjelbe nicht fehr jorgfältig fracttonirt ift, und giebt 
deshalb gerade die Beurtheilung diefes Handelöprobuctes auf Grund der Brom⸗ 
reaction unfichere Refultate, indem es frei von Dlefinen erfcheint, dagegen aber 
andere, den Werth deſſelben verringernde Beftandtheile enthalten kann. Die 
Menge dieſes Kohlenwaflerftoffes ift immer nur jehr gering, fo daß die Iſolirung, 
welche auf feiner Beftändigleit gegenüber concentrirter Salpeterfäure refp. 
Salpeterfchwefelfänre beruht, im Kleinen kaum möglich if. Beim Arbeiten 
in größerem Maßftabe gelingt es jeboch leicht, ihn aus den nicht nitrirbaren 
Antheilen bes Toluols und der etwas höher fiedenden Fractionen abzuſcheiden, 
indem man dieſelben mit überfchüffiger Salpeterſchwefelſäure behandelt, das 
der Nitrirung Entgangene mit Wafjerdampf übertreibt und die mit übergehenden 
Dele wieder nitrirt, worauf ſich das Nitrirungsgemenge in drei Schichten 
jcheidet, deren oberfte den fraglichen Kohlenwaſſerſtoff repräfentirt, ber abgehoben 
und durch Wachen gereinigt wird. Man erhält dann eine waflerhelle Flüffig- 
feit von 0,728 fpecif. Gew., die zwiſchen 119 bis 124° überbeftillirt und die 
nad) ihrem Berhalten gegen Schwefelfäure, von welcher fie nicht gelöft wird, 
fowie nad) ihrer geringen Neigung, Brom aufzunehmen, wahrſcheinlich aus 
Paraffinen (Octan?) befteht. Bei Gegenwart dieſer und ähnlicher Körper in 
dem Hanbelsbenzol bietet jomit da8 Verhalten deſſelben gegen Bromwaſſer 
nur einen Maßftab für die mehr oder weniger vollkommene vorhergegangene 
Reinigung defjelben mit Schwefelfäure, während fie einen Schluß auf die Menge 
derartiger, nicht zu den Olefinen zählender Kohlenwaſſerſtoffe, die übrigens in 
manchen Benzolen nur in geringer Menge vorhanden find, nicht zuläßt. 
ZurPrüfung der Benzole ꝛc. durch fractionirte Deftillation 
bedient man ſich im Laboratorium wohl meift der Retorten oder Fractionir» 
folben von Glas (Fig. 164, S. 608). Es kommt dabei ſehr auf die Stellung 
des Thermometerd an (vergl. ©. 604 und 670) und auch fonft fünnen bei 
ungleich gebauten Apparaten leicht Verſchiedenheiten in den Refultaten eintreten. 
Deshalb und wegen der Zerbrechlichkeit von Glasretorten conftruirte Regnault 
auf Beranlafjung der franzöfifchen Regierung für die Zollbehörden einen 
Normalapparat ?), welcher in Fig. 188 (a. f. ©.) im Durchſchnitt abgebildet ift. 


1) Chem.⸗tg. 1887, S. 803. — *) Ann. chim. phys. 68, 409; Dingl. Polyt. 
Sourn. 170, 118. 
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Aifteine colindrifche Retorte von Kupferblech mit Tubulus a und dem gefritmmten 
Gasrohr de. Letzteres paßt mit Reibung in den feitlichen Tubulus d des 
Kühler B. Diefer befteht aus einem Cylinder von Meſſingblech ef, der oben 
und unten in engere Metallröhrchen g und i enbigt und wafjerdicht in einem 
weiteren Metallcylinder mn befeftigt ift. Im Iegteren tritt ein Waflerftrom 
durch o unten ein und bei p wieder oben aus. Er fieht auf einem Dreifuß PP, 
in dem eine horizontale Couliſſe AZ befeftigt if. Im der legteren ift ein 
Träger F verjchiebbar, welcher fünf unten verſchloſſene und in Eubifcentimeter 
getheilte Glasröhren enthält, jo daß man jebe derfelben unter das Auslaufrohr d 
des Kühlers bringen kann. Man beſchidt die Metorte mittelft einer Pipette 
Bi. 188. mit 100cem der Flufſigkeit, welche nicht viel 
" über ein Drittel der Retorte einnehmen joll. 
Das Thermometer T’, weldes in dem Tubn- 
lus a befeftigt ift, muß ber Art fein, daß fein 
Gefäß nicht in die Fluſſigkeit taucht und ber 
Grad 80° kaum über den Kork hinausreicht. 
Die Deftillation wird durch die Gas⸗ oder 
Alkoholflamme S bewerfftelligt. Die gewöhn- 
lich angenommenen Punkte fir das Wechſeln 
der Vorlagen 1 bis 5 find 100°, 120°, 140°, 
160° und 180°, und es ift Mar, wie einfach 
das Wechfeln und die Ablefung des Bolums 
jeder Fraction if. Das Kuhlwaſſer forgt 
dafür, daß die Condenſation vollftänbig ift 
und die Producte auf die Temperatur der 
Umgebung kommen. 

In den Theerprobuctenfabrifen einerfeits 
und ben Laboratorien der Abnehmer anderer- 
feits wendet man meift Ölasretorten zur Pru⸗ 
fung der Benzole an. Hierbei treten häufig 
bedeutende Meinungsverfchiedenheiten zwiſchen 
Käufer umd Verkäufer ein, weſentlich ver- 
anlaßt dadurch, daß in ber (hier durchaus 
maßgebenden) engliſchen Praris leider nicht 
die einzig richtige Stellung des Thermometers 
mit feinem Gefäße im Niveau des Abzugsrohres (wie es bie Fig. 164, 
©. 605, zeigt) üblich ift, fondern daß man vielmehr das Thermometergefäß 
mehr ober weniger in bie Fluſſigkeit verſenkt. Weitere Abweichungen treten 
ein durch die verſchiedene Größe der Netorten, Schnelligkeit der Deſtilla⸗ 
tion zc. Die folgenden genauen Vorfchriften von W. W. Staveley!) follen 
ein ſtets gleich bleibendes Reſultat hervorbringen, wozu aber freilich gehören 
witrde, daß man fie alljeitig als bindend anerkennt, was keineswegs der Fall 
iſt. Man fol 100com der Probe in eine gewöhnliche, 6 Unzen (= circa 


') Chem. News 43, 70. 
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170 com) fafjende tubulirte Retorte bringen, welche mit einem Liebig’fchen 
Kühler verbunden ift, defien inneres Kuhlrohr 25 mm meit und 76 om lang 
iſt. Das Thermometer wird fo eingeſetzt, daß fein niebrigfter Punkt 9 mm 
vom Boden der Retorte entfernt if. Dan beftillirt mittelft eines Bunfen’- 
{hen Brenners mit Rofenaufjag (Fig. 189) und zwar fo, daß das Deftillat 
in einzelnen Tropfen in die 100 com-Bürette, welche als Borlage dient, abläuft. 
Einen Augenblid, ehe die gewlinfchte Temperatur erreicht ift, zieht man bie 
Flamme weg, worauf das Fig. 189. 

Thermometer auf den rich⸗ 

tigen Punkt fleigt, und 

lieſt erft ab, wenn nichts 

mehr aus dem Kuhlrohre 

abtropft. Nach Abkühlung 

des Netorteninhaktes gießt 





man bdiefen in die Burette, und wenn ſich jegt ein Verluſt zeigt, fo adbirt 
man diefen zu bem Procentgehalte des Deftillates. Neue Korke abjorbiren 
Benzol, ‚find alfo nicht gut; auch neue Retorten find nicht gut, außer wenn 
man einige Kornchen von Ziegelftein hineinwirft. Am beſten ſind gebrauchte 
Retorten, welche im Inneren einen ein wenig kohligen Ueberzug haben. 

Im Jahre 1886 fand Lunge in den engliſchen Theerfabriken Retorten 
von 8 Ungen (= 225com) Inhalt, deren Hals in eine 60cm lange und 
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22 mm weite Condenjationsröhre mündet, welche von einem Glaskühler um- 
geben ift, wie e8 Fig. 190 (a. v. ©.) zeigt. Das Thermometer taucht bis 
l1cm vom Boden der Retorte ein. . 

Es ift die gewöhnliche Meinung, daß die, an fich ja ſicher irrationelle, 
engliiche Prüfungsmethode des Handelsbenzol® in den Händen verfchiedener 
Ausführender ganz abweichende Refultate gebe. Allen?) dagegen behauptet, 
daß bei richtiger Ausführung auch in verfchiedenen Händen eine Ueberein- 
ſtimmung bi8 auf 1 bis 11/, Proc. erzielt werben müſſe. ‘Da der größte 
Theil des von den beutfchen Farbenfabriken verbrauchten Benzol® aus England 
fommt und nad engliichen Sontract-Sormularen gelauft wird, jo geben wir 
bier Allen's Vorfchriften, welche in allem Wefentlichen mit unferen Beobach⸗ 
tungen übereinftimmen, ganz ausführlich wieder, und glauben ebenfalls, daß 
dabei in der That jo genaue Uebereimftimmung erzielt werden kann, wie es 
überhaupt bei einer folchen Methode möglich iſt. Die gegebenen Borfchriften 
beziehen ſich auf 90 procentige® Benzol; bei anderen Qualitäten braudt man 
nur die im Contracte beftimmten Temperaturen einzufegen. 

Man mißt 100 ccm des Benzold in einen genau getheilten Meßcylinder 
ab und gießt es in eine tubulirte Retorte, welde 200 ccm faßt. Ein feines 
(in 1/g ober befier in 1/, Grade getheiltes) Thermometer wird in der Tubulatur 
durch einen Kork fo befeftigt, daß es vertical hängt, und daß fein Boden 1Omm 
vom Boden der Ketorte entfernt if. Das Thermometer foll eine Länge von 
35 bi8 36 cm haben (ein Längenunterfchied von 15 cm kann ganz andere 
Deftillationsrefultate ergeben); das Duedfilbergefäß ſoll fo Hein fein, daß es 
auch am Schlufje noch ganz eingetaucht bleibt. Die Eintheilung fängt bei 70° 
. an, welcher Punkt ganz deutlich aus dem Korte herausragen muß, und geht bis 
13003), — Der Hals der Retorte wird ohne Kork⸗ oder Kautfchufverbindung 
jo weit als möglich in das innere Kühlrohr eingeftedt (wie died in Fig. 190 
gezeigt ift), follte aber nicht zu weit hineinragen und muß nöthigenfall® abge» 
Ichnitten werden. Bor dem Gebrauche fpült man die Retorte und das Kühl- 
rohr mit ein wenig des zu prüfenden Benzols aus und läßt abtropfen; oder 
man beftillirt ein wenig Benzol darin und gießt ben Ruckſtand forgfältig aus. 
Der vorher zum Abmeſſen verwendete Mefcylinder wird nım, noch feucht, 
unter das untere Ende des Kühlrohres geftellt, wobei Pla vorhanden fein 
muß, daß aud) die legten Theile bes Deſtillates frei eintropfen fünnen. Die 
Retorte wird nun mit der freien Flamme eines Bunjenbrenners erhitt, der 
man eine Höhe von 8 em giebt. Der Bremer ſoll mit einer mit dem Hahne 
verbimdenen, felbftthätigen Luftregulirung verjehen, und mit einem Blecheylinder 
zur Abhaltung von Luftftrömungen umgeben fein). Wan regulirt die 
Deftillation fo, daß die condenfirte Flüffigkeit jchnell, aber noch in einzelnen 
Tropfen, abläuft, alfo nicht zu langſam tropft oder aber in fortlaufendem 
Strahle läuft. Das Thermometer wird forgfältig beobachtet und im Augen 


ı) Commercial organic analysis, 2. Aufl., II, p. 496. — *) Sole Thermo: 
meter liefert 2. Eajella, 147 Holborn Bars, London E. K., aber gewiß auf Be, 
teilung auch jede deutſche Apparatenhandlung. — °) Wan flellt ihn am beiten in 
ein Blechgefäh, welches bei etwaigen Springen der NRetorte das Benzol aufnimmt. 
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blide, wo e8 85° zeigt, die Flamme ausgelöſcht. Da aber das Thermometer 
ftetS nachträglich um 0,5 bis 19 fteigt, jo muß man diefes Steigen für den 
betreffenden Apparat ein⸗ für allemal feitftellen und dann entfprecdhend ver- 
fahren. Wenn 3. B. das Nachſteigen 19 beträgt, jo löfcht man die Yampe bei 
84,50 aus; das Thermometer fteigt dann auf 85,50 und 85,0% kann mithin 
als die richtige Ablefung angefehen werden. Man läßt die Flüſſigkeit vier bis 
fünf Minuten lang aus dem Kühlrohre in den Meßcylinder abtropfen, lieſt 
das Bolum des Deftillates ab und notirt ed. Dann zündet man die Rampe 
wieder an und fährt mit der Deftillation fort, bis das Thermometer 100° 
anzeigt (wiederum mit Berüdfichtigung des Nachfteigens); das Gas wird wieder 
ausgelöicht und das Volum des Deftillates nach dem Abtropfen abgelejen. Die 
in der Retorte verbliebene Flüſſigkeit wird nach dem Erkalten bi8 auf ben 
legten Tropfen in ben Meßcylinder gegoflen. Hierbei tritt ftet8 ein kleines 
Deficit gegenüber 100 com auf, welches auf Benzol verrechnet wird, obwohl es 
wohl eigentficd) von der Außtreibung von Acetylen und anderen Gaſen)) her⸗ 
ftanımt. Geſetzt, es betrüge 1ccm, fo fest man biefe Größe allen. früheren 
Ablefungen zu und notirt die corrigirten Ablefungen als „Stärke“ des unter: 
ſuchten Benzol8. | 

Die Schwankungen im Barometerftande werden nad Allen in der Art 
berücfichtigt, dag man für je 25 mm unter ober über 760 mm am Thermo⸗ 
meter 1° abzieht oder zufeßt. (Für hoch liegende Orte, wie Zürich, mit einem 
mittleren Barometerftande von 725 mm, ift diefe Eorrection ganz unzuläffig ; 
bier muß man, wie unten erflärt, reines Benzol zu derfelben Zeit deftilliven 
und das Thermometer danad) einftellen.) 

In einem Briefe an die „Chemical News“ 2) wird ebenfall8 darauf auf- 
merffam gemacht, daß Berichiedenheiten im Barometerftande die Benzolprobe 
beeinfiufien. Keineswegs kann dies aber aud nur entfernt in dem Grabe der 
Gall fein, wie das dort behauptet wird, daß man nämlich für jeden Zehntelzoll 
(= 2,5 mm) Sinten des Barometerd 0,8 Proc. mehr finden fol, als beim 
Normaldrud. Im einem folgenden Briefes) empfiehlt W. Thomfon, das 
Deftillirgefäß ganz in ein fupfernes Waſſerbad zu verjenfen, jo daß man das 
bei 1009 Uebergehende ohne Rüdficht auf die Geftalt des Gefäßes, den Baro- 
meterftand ꝛc. ermitteln könne; dann könne man das Waller abhebern und den 
Kupferkaſten als ein Luftbab für die höheren Temperaturen benugen. — 
Hierbei ift jedoch nicht zu überfehen, daß die Temperatur innerhalb der Retorte 
um mehrere Grade niedriger als diejenige des Wafler- oder Luftbades bleibt. 
Man müßte aljo wenigftens das Wafferbad durch Kochſalz und dergl. auf eine 
folche Temperatur bringen, daß die Temperatur innerhalb ber Netorte auf 
1009 fteigt. 

Der „Berein zur Wahrung der Interefjen der hemifchen Induftrie Deutſch⸗ 
lands“ hat im April 1887 einen Preis von 300 ME, für eine Arbeit ausgeſetzt, 
welche die Siedetemperaturen der Benzoltohlenmwaflerftoffe bis zu den Xylolen 


12) Das Deficit dürfte wohl Iediglih auf mechaniſche Verlufte durch das wieder: 
holte Umgießen zurüdzuführen jein! — *) Chem. News 43, 98. — °) Ibid. p. 115. 
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aufwärts, und einer Anzahl von aus diefen zufammengeftellten, den Handeles 
benzolen angepaßten Gemiſchen bei verfcjiedenen, innerhalb 720 bis 780 mm 
liegenden Barometerftänden feftlegt, in der Art, daß man ſtets eine Umrech⸗ 
nung auf den Norntalbarometerftand vornehmen kann. ©. Kraemer (Chem. 
Ind. 1887, ©. 123) hat diefe Forderung näher erläutert. 

Lunge bat in einer ausführlichen Abhandlung !), geſtützt auf Beiträge 
von vielen der größten Benzolproducenten und Confumenten, gezeigt, welche 
enorme Unficherheit allen gewöhnlichen auf fractionirte Deftilation gegrün- 
deten Unterfuchungsmethoden anhängt. Es ftellte ſich Heraus, daß die Reſul⸗ 
tate beeinflußt werden: durd) das Material der Retorte (Glas oder Metall); 
die Geſtalt derfelben; dad Vorhandenſein oder Fehlen eines Dephlegmirungs- 
auffages; die genaue Stellung des Gasabführungsrohres mit Bezug auf das 
Nivean der Flüffigkeit, feine Weite und die Art, wie es mit dem Halfe des 
Kolben verbunden ift; die Stellung bes Thermometerd; die Länge, Weite und 
Neigung des Kühleohres; die Schnelligkeit der Deftillation; die Art des Ab- 
leſens; den Barometerftand. — Gleichförmige Refultate kann man nur durch 
Ausicheidung der meiften oder aller dieſer ftörenden Eimflüffe erhalten, am 
beften auf folgendem Wege. Das zu unterfuchende Mufter wird in einem 
beliebigen Apparate beftillirt, um fo beſſer, je rationeller conftruirt derſelbe ift, 
und unmittelbar vor und nachher wird in demfelben Apparate und in gleicher 
Weile eine gleiche Menge von dem reinften erhaltbaren Artikel deftillirt, den 
man fid) als „Typ“ verjchafft hat. 

Bei einer Fortfegung diefes Unterfuchungen durd) eine Commiſſion des 
genannten Vereins hat fid), wie Bannomw?) berichtet, wiederum eine außer» 
ordentliche Verfchiedenheit der Anfichten, und ſchließlich das Ergebniß heraus- 
geftellt, daß verfchiedene Körperclafien,, wie Alkohole, Phenole, Kohlenwaſſer⸗ 
ftoffe, Bafen, ſich ziemlich abweichend in Bezug auf ihren Siedepunkt 
verhalten und baher allgemein gültige Normen für Siebepunftsbeftimmungen 
jehr fchwer aufzuftellen find. Bannow ſelbſt bedient fid) für die heterogenften 
Subftanzen einer Tugelförmigen Blafe von 200 com Inhalt aus Metall 
(Platin, Silber, Kupfer) von 0,7 mm Stärke und 73 mm Durchmeſſer, be⸗ 
ftehend aus zwei mit Flanſchen zufammengejchraubten und mit einem anges 
feuchteten oder geölten Pappring gebichteten Hälften. Das Obertheil trägt 
einen Stugen von 25 mm fünge und 20mm Weite. In diefem ftedt ein 
gläfernes Siederohr von 12 bi8 14mm äußerem Durchmeffer und 100 mm 
lang, in der Mitte fugelförmig erweitert, und 1Omm darüber mit einem faft 
vechtroinkelig ohne Veränderung des Lumens angeſchmolzenen Seitenrohr. ‘Die 
Blaſe fteht auf einer Asbeftplatte mit kreisfförmigem Ausjchnitte von 30 mm 
Durchmeſſer, und wird erhitt durch einen einfachen Bunfenbrenner von 7 mm 
Deffnung mit ftetS blau brennender Flamme. Der Liebig’jche Kühler ift 
800 mm lang und fo .geneigt, daß ber Ausflug ſich 100 mm tiefer als der 
Eingang befindet. Das Thermometer ift dünn im Glaſe, fein äußerer Durch⸗ 
mefjer nicht mehr als der halbe Durchmeſſer des Sieberohres, fein Queckſilber⸗ 


1) Chem. Ind. 1884, ©. 150. — *) Chem. Ind. 1886, ©. 328. 
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gefäß in ber Mitte der Kugelerweiterung ſchwebend; es hat eine durch eine _ 
Schraube verftellbare Scala. Die Füllung befteht aus 110 ccm, von denen 
die zuerft Übergehenden 3ccm befeitigt werden. Die Deftillation ift fo zu 
leiten, daß in der Minute 5 ccm, alfo in der Secunde etwa zwei Tropfen über- 
gehen, und fortzufegen, bis das vorgelegte Meßgefäß bis zur Marke 100 gefüllt 
if. Eine Correctur für den Barometerfland ift nicht anzubringen; vielmehr 
wird das Thermometer jedesmal vor dem Verſuche durch den Siedepunkt eines 
Normaltyps mittelft der verftellbaren Scala eingeftellt, in dem Augenblide, wo 
von 100 ccm des Typs 60 ccm .Überbeftillirt find. — Bon diefen Punkten 
wurden die meiften von den übrigen Mitgliedern der Commiffion gebilligt; doch 
erflärten fic) diefelben fämmtlich, außer Bannow, für gläferne Deitillations- 
gefäße, und gegen die Bernadjläffigung der erften und legten Deftillationsantheile. 
(Bei Benzolproben wird man wohl ftetS 100 com deftilliren und die bei ben 
fteigenden Temperaturen übergehenden Antheile mefjen.) Ä 

Mendelejem !) Hat fiir die Unterfuchung von kaukaſiſchem Petroleum 
eine fpecielle Methode eingejchlagen, nämlich die, die aus dem Dephlegmator 
der erften Retorte entweichenden Dämpfe vermittelft eines Rohres auf ben 
Boden einer zweiten Retorte, und von diefer durch einen Dephlegmator in ähn- 
licher Weile durch eine dritte, vierte und fünfte zu leiten. Wenn die Tempe: 
ratur der legten Retorte die gewlinfchte Höhe erreicht hat, jo hört man mit der 
Deftillation auf und beginnt diefelbe erft wieder, nachdem der Inhalt der 
erften Netorte den Inhalt der Übrigen abjorbirt hat. Auf dieſem Wege bes 
kommt man eine große Anzahl von Fractionen. 

Im Anſchluß an die erwähnte Preisaufgabe des „Vereins zur Wahrung 
der Intereſſen der hemifchen Induftrie Deutſchlands“ Hat A. Lenders?) ben 
Einfluß des Barometerftandes auf die Deftillation des Benzols, feiner Homo⸗ 
logen Tolnol und Xylol und den aus diefen zufammengeftellten, den Handels⸗ 
benzolen 50er und 90er angepaßten Gemifchen ftubirt und feine Refultate 
in einer umfaflenden Arbeit niedergelegt. 

Aus der bei den verfchiedeniten Barometerftänden vorgenommenen Deitil- 
lation ergab ſich durch graphijche Interpolation für die reinen Producte als 
Durchſchnittsreſultat, daß der Temperaturunterſchied für jeben Millimeter 
innerhalb 720 bis 780 mm Barometerſtand beträgt für 


Benzol — 0,04286, abgerundet 0,0430. 
Toluol = 0,04651, n 0,047 „ 
Xylol = 0,0515, „ 0,082 „ 


Für Rohbenzol (d. i. 50» unb 90 procentige Hanbelswaare ber Theer⸗ 
deſtillationen) wurden folgende Refultate erhalten: 

1. Zu den bei 1000 C., bei einem Barometerftande zwiſchen 720 und 
780 mm erhaltenen Deftillationsprocenten, find, um biejelben auf 760 mm zu 
rebuciren, fir jeden Millimeter: 


) Journ. Soc. Chem. Ind. 1883, p. 371 (aus dem Journ. d. ruſſiſchen 
phyſ.⸗chem. Gel. 1883 (I), S. 189). — *) Chem. Ind. 1889, ©. 169. 
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bei 50 procentigem Benzol = 0,077 Broc., 
bi 90 „ „» =0083 „ 
zus reip. abzuzählen. 
2. Bei einer Deftillation zwiſchen 720 und 780 mm Barometerftand 
muß man zu 100°. für jeden Millimeter 


bei 50 procentigem Benzol — 0,0461°., 
bi 90 „ „» = 0,0453 „ 


zu⸗ refp. abzählen, um die richtige Temperatur zu bekommen, bie dem normalen 
Barometerftande von 760 mm entſpricht. 

Auf Grund obiger Refultate geftaltet fich die Reduction fehr einfach). 
Liegt 3. B. die Deftillation eines 90er Benzols vor, welches bei einem Baro⸗ 
meterftande von 721,2 mm (rebucirt auf 0° E.) deftillirt wurde, und bei 100°E. 
— 88,8 Proc. Deftillat aufweilt, und man wollte baflelbe auf 750 mm redu⸗ 
ciren, fo hätte man folgende fleine Rechnung vorzunehmen: zwiſchen 760 und 
721,2 mm ift eine Differenz von 38,2 mm, biefelbe mit dem oben angegebenen 
Factor multiplicirt, alfo 38,8 x 0,033 ergiebt 1,28; es find fomit, um die 
entſprechenden Procente bei 760 mm zu erhalten, von den 88,8 Proc. 1,28 zu 
inbtrahiren, bleiben mithin 87,5 Proc. 

Liegt feine ‘Deftillation vor, fondern will man diefelbe erft ausführen, fo 
reducirt man den gerade vorhandenen Baromteterftand, bei welchem man beftillirt, 
auf 09 E., berechnet die Differenz zwilchen demfelben und 760 mm und multi- 
plicirt diefe Differenz mit dem obigen, entiprechenden Factor. Angenommen, die 
Deftillation würde bei einem Barometerfiande von 730 mm (auf 0° reducirt) 
ausgeführt, fo hätte man, da die Differenz zwiichen 730 und 760 mm = 30 
beträgt, 30 x 0,0453 — 1,359 zu nehmen. Man hätte aljo bei Ausfüh- 
rung der Deftillation nicht bei 100° abzulejen, fondern bei 101,359°, abge- 
rundet 101,4°, um die einem Barometerftande von 760 mm entjpredjenden 
Procente ablefen zu können. 

Ein großes Gewicht bei der Ausführung obiger Reduction, wenn diefelbe 
richtig ausfallen fol, ift auf den Gang ber Deftillation zu legen. Man hat 
beſonders darauf zu achten, daß von Anfang bis zu Ende der Deftillation ftets 
die gleiche Tropfenzahl fällt, und zwar nad wohl allgemeiner Annahme zwei 
Tropfen pro Secunde. Es ift Har, daß, wenn die Deitillation fo geleitet wird, 
daß alle Secunden nur ein Tropfen übergeht, eine viel niedrigere Temperatur 
erhalten wird, als wenn vier Tropfen pro Secunde übergehen, dba im letteren 
Valle eine entjprechende Ueberhigung eintritt. Wenn daher ein Benzolhänbler 
zu feinen Gunften langſamer beftillirt, da dann ja mehr Procente pro Secunde 
erhalten werden, und der Empfänger, welcher wieberum auf feinen Bortheil 
ſieht, deftillivt raſch, fo ift trogden, wenn and, obige Reduction richtig durch⸗ 
geführt wird, kein übereinftimmendes Refultat zu erhalten. Yon Wichtigkeit 
ift aud), daß das Benzol auf feinem Wege durch den Kühler wieber genau auf 
diefelbe Temperatur abgekühlt wird, bei welcher man e8 in ben Siebelolben 
eingefüllt bat. 

Lenders unterfuchte auch eingehend den Einfluß des Baxometerſtandes 
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auf den Siedepunkt von Gemifchen reiner Kohlenwafferftoffe, den Handels- 
benzolen angepaßt, bei Temperaturen unter 100°, fowie auf den Siedepunkt 
der Handelsbenzole (50er und 90er) jelbft und fand, daß hier die Verunrei⸗ 
nigungen, namentlich der Schwefeltohlenftoff, jo ftörend wirken, daß ein Ber: 
gleich nicht zuläffig iſt. Andererſeits entftehen aber auch bei der Behandlung 
der Handelsbenzole mit concentrirter Schwefelfäure zur Entfernung: diefer Ver⸗ 
unreinigungen hochjiedende Producte, welche gleichfalls einen Einfluß auf die 
Deftillation auszuüben im Stande find. Man wird deshalb, trog der Rei⸗ 
nigung, feinen abjoluten Anhalt fir die Reduction befommen können. 

Anders dagegen verhält es ſich mit der Reduction des Punktes, bei welchem 
die Deftillation 100°. erreicht hat; hier verfchwindet der Einfluß der fremden 





GSubftanzen, fo daß die angeführten Correc⸗ Fig. 191. 
tionszahlen mit Sicherheit verwendet werden c 
können. 

©. Forel!) hat folgendes Verfahren zur » 
fractionirten Deftillation von Handelsbenzolen 2 " 
vorgefchlagen. Man benubt einen Glaskolben Am — 
A ($ig.191) von 200 cem Inhalt; ein Glas⸗ 5em-> LI 


rohr B von 60 cm Fänge und 18 mm inneren 
Durchmeſſer ift verbunden burch eine dünne 5 
Röhre a mit dem Liebig’fchen Kühler D 
von 8Ocm Länge. Kin Thermometer C ift 
von O bis 150% in fünftel Grade eingetheilt 
und die ganze Ränge feiner Duedfilberfäule 
wird von den DBenzoldämpfen umfpült. Jede 
Deftillation wird mit 100 ccm in berjelben 
Zeit (16 bi8 17 Minuten) und bei einem 
Barometerftande von 738 mm audgeführt. 
Nimmt man auf die Thermometercorrectur 
feine NRüdfiht, jo muß man die abgelefene _ 
Temperatur auf je 20 Grad Thermometer- —— 
fcala, welche außerhalb des Dampfes Liegt, 
um 1 Grad erhöhen. Das Thermometer 
zeigt beim Drude von 738 mm 99,29 fir Wafferdampf; Benzol fiedet bei einem 
Drude von 734mm bei 79°, 738mm bei 79,2°, 743 mm bei 79,49, was 
zu berücfichtigen ift. In der Tabelle (a. f. S.) der Siedetemperaturen verjchie- 
dener 90 procentiger Benzole des Handels, ſowie künstlich hergeftellter Gemifche 
bedeutet = die Temperatur, bei welcher der erfte Tropfen ſich am Ende bes 
Kuhlers zeigt. 

Um den Einfluß des Schwefeltohlenftoffs auf die Analyje bes 
Benzols zu vermeiden, welcher fo oft zu ftörenden Unregelmäßigleiten in den 
Reſultaten Veranlaſſung giebt (vergl. oben S. 649), behandelt Nickels2) das 





1) Chem.» Big. 1897, S. 393; Wagn.⸗Fiſcher's Jahresber. 1897, ©. 576. — 
1) Chem. News 43, 148 u. 250. 
Lunge-Köhler, Eteinfoblentheer. 43 
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100 — — — — 
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Benzol zweimal mit 10 Volumprocenten einer heiß geſüttigten Löſung von 
Kalihydrat in abjoluten Alkohol, fchüttelt zwei Stunden, filtrirt von dem 
Niederichlage von ranthogenfaurem Kali ab, befeitigt den Alkohol aus dem 
Filtrate durch zweimaliges Wafchen mit feinem eigenen Bolum Wafler, entfernt 
das im Benzol fuspendirte und gelöfte Wafler durch Schütteln mit etwas Gyps 
und deftillivt wie gewöhnlich, wobei man viel conflantere Refultate als ohne 
diefe Reinigung befommt. Das Benzol zeigt jegt ein geringeres fpecififches 
Gewicht (0,882 oder 0,880 ftatt 0,885) und ift ganz frei von knoblauchartigem 
Geruche. Die bei obiger Behandlung eintretende Reaction ift folgende: 
CS, + KOH + ,H,0 = H,0 + CS(0.C,H,)SK. 

Wenn man das Benzol nicht nad) einer willfürlichen Handelsmethode, 
fondern auf feine wirkliche Zufammenfegung unterfuhhen will, fo muß man 
nicht in einer gewöhnlichen Netorte oder einem Fractioniekolben, fondern mit 
einem Dephlegmationsauffage arbeiten, 3. B. Linnemann’s Dreikugelröhre 
mit Platindrahtnegen, oder einem Dreitugelapparat von Le Bel⸗Henninger, 
oder auch der von Hempel vorgeichlagenen, mit Glasperlen gefüllten Röhre, 
Fig. 192 (a. ©. 676), welche ebenjo wirkſam, dabei aber einfacher und weniger 
zerbrechlich if. Statt der Glasperlen wird von Manchen eine metallifche 
Füllung, am einfachften mit Bleiſchrot (vorgeichlagen von Monnet), als 
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wirfjamer vorgezogen. ine vergleichende Unterfuhung über den Wirkungs⸗ 
werth der verfchiedenen vorgeichlagenen Mobificationen hat H. Kreis!) ans 
geführt, auf welche verwiefen werden muß. 

Volgende Refultate, welche mit derjelben Originalprobe von Nidels nad, 
drei verfchiedenen Methoden deftillirt wurden, zeigen die großen hierbei auf- 
tretenden Unterſchiede: 
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90 proc. Benzol, | Daffelbe, aber 
nad) der gewöhn: nach Entfernung| aber mit dem 
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Der erſte Tropfen kommt bei . 
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Durch wiederholte Fractionirung einer größeren Menge mit dem Drei« 
fugelapparate ꝛc. erhielt Niels folgende Refultate für die wirkliche Zuſammen⸗ 
fegung dieſes Benzols: 


Schwefeltohlenftoff (entfernt durch altoholifches Kali). . 1,5 Proc. 
Leichte Kohlenwafleritoffe, fpecif. Gew. 0,872 (nicht nitrir⸗ 

bar; vermuthlich hauptfächlic; Amylen) . . - . . 35 „ 
Benzol, c, H,, fpecif. Gew. 0,885, innerhalb 2° beftillitend 78,4 „ 
Toluol, G, H,, n „o, 8715, » 2° n 16, 6 „ 


Specielle Borfchriften für quantitative Beitimmung des Schwefel» 
toblenftoff® im Benzol find die folgenden. Nidels verwandelt das bei 
dem oben angeführten Verfahren (S. 673) gebildete ranthogenfaure Kalt in 


1) Lieb. Ann. 254, 259. 
43* 
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das Kupferjalz und wägt das legtere. Holland und Phillips!) geben 2com 
des Benzols in ein Stud Verbrennungsrohr. von etwa 30cm Länge, welches 
an einem Ende zugefchmolzen und am anderen Ende fo ausgezogen ift, daß ein 
Fig. 192. Trichter entfteht; dazu fegen fie 5 com 
einer Löſung, weldhe 240g Fe, Cl, in 
1 Liter enthält und 1Ocom ftarfe Ammo- 
niafflüffigkeit. Das Rohr wird ſorg⸗ 
fältig zugeſchmolzen und gut gefcjlittelt, 
dann in ein Tuch gewidelt und etwa 
eine Stunde in kochendes Waffer gelegt. 
Hierauf läßt man es abkühlen und 
öffnet es. Folgende Reaction hat zu- 
nächſt ftattgefunden: 
CS, + 4NH,O — NH,.CNS 
+ ®H,,S + 4H30, 
aber die Gegenwart des Eiſenchlorids 
bewirkt es, daß der Schwefel bes 
Schwefelammoniums in FeS ilberge- 
gangen ift. Dieſes wird nun zufammen 
mit dem Schwefel des Rhodanammo⸗ 
niums in folgender Weife orydirt. Der 
Inhalt der Röhre wird in einem 1/gs 
Literlolben durch forgfältiges Eindampfen 
über einem Bunfenbrenner bis eben 
zur Trodniß gebradit. Nun fegt man 
20 ccm rauchende Salpeterfäure zu und 
tocht bis beinahe zur Trodnig. Wenn 
noch unorydirter Schwefel vorhanden 
ift, fo muß man etwas mehr Salpeter- 
fäure zufegen. Zulegt fegt man Salz- 
fäure und ein wenig Waffer zu, filtrirt 
und beftimmt im Filtrate die Schwefel- 
fäure wie gewöhnlich mit Chlorbaryum. 
— Da man unmöglich, alles Schwefel- 
eifen durch Waſſer allein aus dev Röhre 
herausbringen kann, fo thut man bies 
durch Salzjäure mit Zufag von einigen 
Kornchen hlorfauren Kalie. 

Holland und Phillips Haben die 
Genauigkeit diefer Methode durch eine 
Anzahl fehr gut ftimmender Verſuche mit Miſchungen von befannten Mengen 
CS, und abfolut reinem Benzol dargethan. Sie erhielten danach aus ver- 
ſchiedenen Proben von Handelsbenzol folgende Refultate: 


) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 29%. 
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Gewöhnliche Theerbenzole aus Lancaſhire: 
50 proceniges Benzol enthielt a) 1,165; b) 0,825; c) 0,894 Proc. CS;, 
90 , — 1,626; b) 1,978; c) 1930 ,„ 
Toluol „a) 0, 170; b) 0, 170 nn 


Carburir⸗Benzol (verfchiedene Proben): 
0,178; 0,131; 2,450; 0,134; 0,246 Proc. 
Gewöhnliche rohe Naphta: 0,143; 0,207 Proc. | 
Speciell gereinigtes Benzol: 50 procentiges: 0,192; 90 procentiges: 0,204. 
Reines Benzol“ von verjchiedenen Chemilalienhändlern: 0,716; 0,551; 
0,722; 0,684. 


Sie fügen Hinzu, daß ihre Methode allerdings aud) den Schwefel aller 
anderen etwa im Benzole enthaltenen Schwefelverbindungen mit beftimmt, aber 
daß diefe Subſtanzen nur in geringen Mengen vorkommen und ja ebenfalls 
Verunreinigungen find. (Nach privater Auskunft von Bictor Meyer an 
Lunge wird aber Thiophen durch obige Behandlung nicht angegriffen.) 

Ein anderes Verfahren zur quantitativen Beftimmung des Schwefeltohlen- 
jtoffs in Handelsbenzolen haben wir bereitd an einer anderen Stelle (diejes 
Capitel, ©.649) kennen gelernt. (Bergl. aud) S. 209.) Gleichfalls beiprochen 
haben wir die Verfahren zur Beftimmung der Bajen (S. 597), des Thio⸗ 
phend (©. 651) und des Aethylbenzols (S. 656). 

In einer befannten deutſchen Anilinfarbenfabrit fanden wir folgendes 
Verfahren zur Analyje der Handelsbenzole im Gebrauche: 


I. Borprobe. 20ccm concentrirte, reine Schwefelfäure und 1 ccm 
Benzol, reſp. Tolnol werden in einem Ölascylinderdhen mit eingeriebenem 
Stöpfel durchgefchüittelt und 12 Stumden ftehen gelaflen. ‘Die Farbe follte 
hierbei möglichft hellgelb bleiben. 


D. Reinigung. 1000g Rohbenzol rejp. Toluol werden in einem 
geräumigen Scheibetrichter eine halbe Stunde lang mit 125 g concentrirter 
Schwefeljäure von 66% Be. durchgefhlittelt. Färbte fid) bei .der Vorprobe die 
Scmwefelfäure ſtark gelb, jo fann man ftatt 125g, je nach dem Grade der 
Färbung, ſogleich 150 bis 200 g Schwefelfäure zur Reinigung verwenden 
und entſprechend länger ſchütteln. Dies ift eine Sache der Erfahrung. 

Hat ſich nad beendigtem Schütteln die Säure im Scheidetrichter abge- 
fest, jo zieht man diefelbe vorfichtig ab und ſchüttelt das Benzol drei» bis viermal 
mit je 200 com Wafler, alödann drei bis viermal mit je ebenfo viel einprocen- 
tiger Natronlauge tüchtig durch. Um zu prüfen, ob diefe Reinigung genügte, 
verjegt man jegt 10 ccm des Benzols oder Toluol unter jedesmaligem kräf⸗ 
tigem Scjütteln jo fange mit je 0,5 com gefättigten Bromwaſſers, bis die 
Benzolichicht ihre gelbe Färbung mindeftens zwei Minuten lang behält. Das 
hierzu verwendete Benzol wird jeweils zur Hauptportion zurüdgegeben. 

Sind bei diefer Probe mehr als 1 bis 1,5 com Brommaffer verbraudit, 
fo muß die oben bejchriebene Schwefelfäurereinigung mit 50 ccm Säure noch⸗ 
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mals und eventuell ein dritte Mal, bezw. fo lange wieberholt werden, biß der 
Bromverbraudh auf 1 6i8 1,5cem herabgedruct ift. Iſt dies der Fall, fo 
Fig. 198. trocknet man das nad; obiger Ber 
\ ſchreibung mit Waſſer und Ratron- 
T lange gewafchene Benzol, indent 
man einige Stüde geſchmolzenes 
Chlorcalcium hinein wirft und es 
damit zwei Stunden lang unter 
öfterem Durchſchutteln ſtehen läßt. 
Der Reinigungsverluſt wird ger 
funden, indem das gereinigte und 
getrodnete Material gewogen 
wird. 
III. $ractionirung. Das 
fo gereinigte Benzol bringt man 
in den auf Dreifuß D, Fig. 193, 
figenden kupfernen Keſſel K; der 
luftdicht aufgeſchraubte Dedel M 
J deſſelben hat eine Oeffnung für 
das Thermometer 7, und eine 
zweite für den le Bel' ſchen 
Fractionirauffag F. Dieſer Auf- 
fat befteht aus zwei in einander 
gepaßten Röhren mit je ſechs, 
durch Platindrahtnege abgetheil- 
ten Colonnen; er mißt vom Fuße 
bis zur Höhe der Abflußröhre R 
115cm. Im Halfe des oberen 
Rohres ftedt das Thermometer 
1 T,. fo, daß der obere Rand 
- feiner Quedjilbertugel gerade mit 
dem unteren Rande der Abfluß- 
röhre R abjchneidet. 

Wenn ber Apparat luftdicht 
fließend zufammengefegt und 
mit dem gereinigten Benzol reip. 
Toluol beſchickt ift, wird mit einen 
Bunfen’fchen Einbrenner die 
Deftillation begonnen und fo ge: 
teitet, daß in der Secunde ein 
Tropfen aus dem 1m langen 
Liebig'ſchen Kühler L, in wel- 
chem das Deftillat condenfirt wirb, 
austritt. Die Deftillate werden 
in tarirten Gefäßen aufgefangen 
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und gewogen. Die einzelnen, in Grammen ausgebritdten Fractionsmengen 
‘ergeben, durch 10 dividirt, direct auf Rohbenzol bezogene Procente. Die Frac⸗ 
tionen werben wie folgt aufgefangen: 


a) für 90procentiges Benzol. 


bis 798. Vorlauf, 
79 „ 85, = Benzol, 
8 „ 105 „ = Bmildenfraction I, 
105 „ 113, = Toluol. 


Wenn die Temperatur von 1189 erreicht ift, wird die Deftillation unter» 
brochen und der im Keflel verbliebene Reſt nad) dem Erkalten gewogen. 


b) fiir 50/90 procentige® Benzol und 0/90 procentiges Toluol. 


bis 799&. — Borlauf, 

79 „ 85, — Benzol, 
85 „ 105 „ = Zwiſchenfraction I, 

105 „ 113 „ = Toll, 
118 „ 133 „ = Zwiſchenfraction II. 


Bei 133% wird die Deftillation unterbrochen, der Reſt nach dem Er⸗ 
falten gewogen und dann mit Waflerdampf ausdeſtillirt. Was mit Wafler- 
dampf ſich nicht mehr deftilliren läßt, wird ale Ruckſtand angeführt. 

Was nad) Summirung des Reinigungsverluftes, diefer Fractionen und 
des Rüdftandes an 100 Proc. fehlt, wird als „Deftillationsverluft“ in Rech⸗ 
nung geftellt. Bei der Begutachtung eines Benzols oder Tolunols find ber 
Vorlauf und die Zwifchenfraction fo auf die Hanptfractionen Benzol und 
Zoluol zu vertheilen, daß vom Vorlauf 85 Proc. auf Rechnung des Benzols 
und von der Zwiſchenfraction I anf das Benzol 60 Proc, auf das Toluol 
dagegen 40 Proc. entfallen. Für die Bertheilung von Zwiſchenfraction II 
fonnte noch fein beſtimmtes Verhältniß feftgeftellt werden. 

IV. Beftimmung ber Fettlohlenwafferfloffe. 100g Benzol 
werben mit 250 g Nitrofänre (d. h. einem Gemiſche von gleichen Theilen 
66 grädiger Schwefelfäure und 48 grädiger Salpeterfäure) bei einer 30% nicht 
überfteigenden Temperatur nitrirt, dann aus dem von der Abfallfäure getrennten 
und mit Natronlauge nentralifirten, rohen Ritrobenzol durch eingeleiteten Waſſer⸗ 
danıpf die nicht nitrirten Subſtanzen fo lange abdeftillirt, bis eine Probe bes 
Deftillates in Waſſer unterfinft. Tas erhaltene Tel wird nad) der Trennung 
von mitbeftillirtem Waſſer in einem engen, calibrirten Gylinder (50 ccm Inhalt) 
fo lange unter zeitweiligem, vorfichtigem Umfchütteln mit Ritrofäure (ca. 15 bis 
40cem) verfet, als noch das Bolum des Oeles abnimmt. Darin noch enthalten 
geweſenes Benzol und Nitrobenzol werben von ber Nitrofänre gelöft, die Feti⸗ 
kohlenwaſſerſtoffe nicht; dieſe fdnwinmen auf der Eäure und ihr Bolumen kann 
abgelefen werden. Tas gefundene Quantum Gettlohlenwaflerftioffe iſt als 
60 Proc. von dem wirflic, vorhanden gewefenen anzunehmen, bes. ber wirt- 
fihe Gehalt nach dieſem Berhältnifie zu berechnen. Tie Beſtimmung ber 
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Fettlohlenwaſſerſtoffe wird nur ausgeführt, wenn die Reinigungsprobe größere 
Mengen davon vermuthen läßt. (Vergl. auch ©. 663) 

Einen Cofonnenapparat zur fractionirten Deftillation von Spiritus und 
fonftigen Slitffigfeiten, der ben Vetriebsapparaten nachgebildet ift und ſich auch 
für unfere Zwecke eignet, beſchteiben E. Claudon und Ch. Morind). Der 
Gasofen A, Fig. 194, enthält zwei Heizringe, welche durch zwei Gas - 
leitungen gejpeift werden. Der Boden des Keſſels B fällt nad} dem Hahn M 
zu etwas ab, fo daß er durch denfelben vollftändig entleert werben kann. Zu 
der Einfülöffnung N paßt der Trichter O. Das Rohr L zeigt den Stand 


Big. 198. 


der Fluſſigkeit im Keffel B an, während die Vorrichtung X (Detailzeichnung 
fiehe Fig. 195) etwa vorhandenen Ueberbrud meldet. 

Die Colonne C enthält 10 Platten ZI, welche denen der Spirituscolonnen 
im Großen entſprechen; fie find leicht zu reinigen und die fupfernen Siebe 
ſchnell zu erfegen. Das aus der Colonne ragende innere Kuhlrohr I wird 
durch P mit Kuhlwaſſer verforgt, weldjes durch den Schlauch Q wieder abfliegt. 
Der mit Thermometer t verſehene Analyfator D fol aud) den Schaum, welcher 


*) Bull. soc. chim. 48, 804; Zeitſchr. f. angew. Chem. 1888, 6. 86. 
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ſich beim Beginne der Deftillation gegohrener Flüffigfeiten leicht bildet, wieder 
in die Colonne zurüdführen. Der Kühler E ift in gewöhnlicher Weiſe ein- 
erichtet. 
es Ueberlaufgefäß F ($ig. 197) geftattet zu jeder Zeit das Ableſen 
des ſpecifiſchen Gewichtes der Deftillate ducch das Aräometer a. Durch Hahn d 
laſſen fich fortwährend Proben entnehmen. Das Deftillat fließt von hier durch 
Trichter b und Rohr a (Fig. 196) in die Flaſche G. Sobald diefelbe ge» 
fünt ift, fteigt der Schwimmer c Fig. 196. Fig. 196. 
und fließt den Contact Im, 
defien Klemmſchrauben i x zu 
einem Läntewerfe führen. 
Die Stange ce des Drud- 
anzeiger8 x ($ig.195) ift in ber 
Kupferhüilfe d verjchiebbar und 
wird durch Schraube d befeftigt. 
Am unteren Ende der Stange 
befindet ſich ein Platindraht, wel⸗ 
Her, wenn der Drud im Kefiel ' 
B zunimmt, durch das Steigen 
des Duedfilbers in der Röhre 
im Contact mit einem Läutewerte 
gebracht wirb durch die Leitungen 
agfund e. Diefer Signalapparat 
ift dann von großem Nugen, wenn 
mehrere Apparate zu gleicher Zeit 
im Gange find. 
Um ein gutes Nefultat zu 
erzielen, ift e8 nöthig, zu Beginn 
der Arbeit langſam zu deſtilliren, 
damit ſich die Platten der Cor 
Ionne füllen und das Kühlwafjer 
geregelt werden kann. Nach 
und nad erhigt man dann flärker, bis bie Deftillation regelmäßig im 
Gange ift. 

Der Apparat könnte für die Zwecke der Benzofdeftillation vereinfacht 
werden und dürfte dann für die Fabrikpraxis gläfernen Apparaten entſchieden 
vorzuziehen fein !). 

Eine fpecielle Methode zur Beftimmung der drei ifomeren Xylole 
und ber Neutraldle im Handelsrylol ift von Levinſtein?) mitgetheilt 
worden. Sie bafirt auf dem Berhalten diefer Körper gegen Salpeterfäure, 
concentrirte Schwefelfäure und rauchendes Bitriolöl. Dies ift ſehr wichtig, ba 
das Handelöryfol, obwohl e8 innerhalb zweier Grade fiebet, doch die drei Ifo- 


») 3% tann ihm aus eigener Erfahrung ungemein empfehlen! G. 2. — 
*) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, p. 77; vergl. Jacobjen, ©. 166. 
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meren, von denen nur Metarglol technifch wichtig it, im ſehr verjchiedener 
Menge enthält. Folgendes ift feine Methode. 


A. Beftimmung von Metarylol und PBaraffinen. 


Man erwärne 100 ccm bed rohen Xylols in einem Sandbade auf 100° 
zujammen mit verbünnter Salpeterfäure (40 com Säure von 1,40 + 60 Wafler) 
1/, bis 1 Stunde, oder bis feine rothen Dämpfe mehr fortgehen, unter tüchtigem 
Miſchen der Säure mit den Kohlenwaflerftoffen; dann trennt man lettere ab, 
fet zu ihnen einen Ueberſchuß von Aegnatron und beftillirt im Dampfftrome. 
Das Deftillat befteht aus Metarylol und etwas Baraffinen. ‘Die Kohlenwafler- 
ftoffe werden von dem Waſſer getrennt und mit ihrem 11/, fachen Volum con = 
centrirter Schwefeljäure eine halbe Stunde gut durchgefchlittelt, wobei das Meta⸗ 
xylol in Löſung geht, während die Paraffine unverändert bleiben. Statt obige 
Mifchung zu deftilliren, genügt e8, fie nochmals mit Natronlauge zu wafchen, 
da das Ortho- und Pararylol in Toluylfäure und deren Nitroverbinbungen ver- 
wandelt worden find, welche durch das Natron entfernt werben, während das 
Metarylol durd) die Behandlung mit verdiinnter Salpeterfänre fehr wenig ver- 
ändert wird. Da man bie Zahl der Cubikcentimeter von Metarylol und 
Paraffin, und die der Eubifcentimeter von Baraffinen fitr fich kennt, fo zeigen 
diefe fofort den Procentgehalt an. 


B. Beftimmung des Pararxylols. 


Man jchüttelt 100 ccm des rohen Xylols mit 120 ccm concentritter 
Schwefelſäure von 1,84 eine halbe Stunde unter Abkühlung, bis nichts mehr 
anfgelöft wirb, und läßt abfiten. Die rückſtändigen Kohlenwaſſerſtoffe, welche 
aus Pararylol und" Paraffinen beftehen, werden abgefondert, gemeſſen und 
kurze Zeit auf dem Waflerbabe mit rauchendem Pitriolöle von 20 Proc. 
Anbydridgehalt erwärmt; man läßt abfegen, trennt die Paraffine von der 
Säure und mißt fie. 


©. Beitimmung des Orthorylols. 


In gewöhnlichen Xylol aus englifchem Gastheer kann man das Orthoxylol 
durch Differenz beftimmen, nachdem feine beiden Iſomeren und die Paraffine 
wie oben direct beftimmt worben find. Aber da Toluol, Cumol und Cymol 
ebenfall8 durch verdünnte Salpeterfäure angegriffen werden, jo muß man ein 
Product, welches fie enthält, wie folgt behandeln. Man geht erft wie in B. 
voran, um das Pararylol und die Paraffine aus dem rohen Xylol abzuicheiben; 
verwandelt dann die Ortho- und Metafulfofäure in ihre Kalkſalze und darauf 
‚in die Natronfalge und concentrirt bie Löſung der leßteren, worauf das Ortho⸗ 
falz in großen Prismen heraustenftallifirt, während das Metafalz in Löſung 
bleibt. Man engt bie Mutterlauge weiter ein und feyftallifirt die erften und 
zweiterhaltenen Kryftalle um. Das Orthofalz wird dann in großen, wohl aus 
gebildeten Kryſtallen erhalten, die man leicht von ben unbeutlichen Kryſtallen 
des Metafalzes unterfcheiden kann, wenn ſolche damit vermifcht find. Schottifche 
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Xylole geben das Orthoſalz viel weniger leicht als englifche, ſelbſt wenn die 
lesteren viel weniger Drthorylol enthalten, vermuthlich wegen der durd) bie 
Anwejenheit von ungefättigten Kohlenmwaflerftoffen hervorgebrachten Compli- 
cation. — Die Methode B. und die foeben beichriebene haben wenig praftifchen 
Werth, da der Käufer nur den Gehalt an Metarylol kennen lernen will; aber 
die Methode B. ift eine gute Controle für A. 

Levinftein erhielt auf diefem Wege folgende Reſultate mit verſchiedenen 
Handelsrylolen : 






















Q no 
Spec. Gew. Deftlit | | 5 I 
urſprung bei 190C. bei C. 
SHE; 
Reine, nah Meth. B. erh. Metaxylol | 0,8668 | 142-—143 100 01 0/0 
Engliides (aus Theer von Mandefter) | 0,8629 |134—140| 87, 6| 4| 3 
, er n —  |140-148| 87| 4| 6) 3 
n » n — |141-185| 8| 5| 7|5 
n n » nr n — 138—141| 79 3 15 3 
Schottiſches ..... en 0,8660 |134—140| 722 8 12 8 
Unbelannt 222er. 0,8674 |189—141) 70) 5 | 16 | 10 
Engliihe und ſchottiſche gemifht . . . — 134—141| 81 10 3| 6 
, , , —...0,8605. |186—142| 86: 6| 4 | 4 
nn » | 1-141 6! 6) 2| 6 
n n n n 0. 08618 |140—141| 6| 8| 5| 6 
Dre — 186—142| 86 6| 8| 6 
Xylol und Keudtaaus . - - 222. . | 0,8660 |138—144| 47 | 8 13 | 26 


Levinſtein ſelbſt beanſprucht nur annähernde Genauigkeit für ſeine 
Methode. U. Reuter!) wirft gegen fie ein, daß ſehr verdünnte Salpeterſäure 
die Iſomeren des Metarylols nicht vollftändig entfernt, daß aber Säure von 
der von Levinſtein vorgejchriebenen Concentration auch auf Metarylol wirkt 
und es in Metatoluylfäure verwandelt. Auch wird Pararylol von gewöhnlicher 
Scwefeljänre angegriffen, wenn aud) weniger als feine Iſomeren. Die An- 
wejenheit von Paraffinen vermehrt die Wiberftandsfähigfeit der Ifomeren be- 
deutend. Endlich kann PBaraffin von den legten Spuren von Xylol nur durch 
einen großen Ueberfchuß von rauchender Schwefelfäure getrennt werben. 

Die Analyjen von Levinſtein vertragen ſich auch nicht mit der Angabe 
von Noelting, Witt und Sorel?), wonad) fie in Fäuflichem Xylol ftets 
mindeften® 25 Proc. Bararylol gefunden hätten. 

Radziszewski und Wispek)) geben an, daß man ſehr tleine Mengen 
von Pararylol in Meta» und Orthorglol durch Behandlung mit einer uns 
genügenden Menge Brom auffinden kann, 3. B. 24 Thle. Brom auf 10 Thle. 
Xylol; in diefem alle ſcheidet ſich das Bromib des Pararylols bei der Ab⸗ 


1) Ber. d. deutſch. chem. Geſ. 1884, ©. 2028. — ") Ibid. 1885, ©. 2068. — 
s) Ibid. 1885, &. 2080. 
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fühlung zuerft aus, in Form eines pulverigen Niederfchlages vom Schmelz- 
punkte 143,50. 

Zur quantitativen Beftimmung der drei Xylole in einem Handelsproducte 
fünnen auch die an einer anderen Stelle diejes Capitels (S. 653 bis 657) ge- 
gebenen Trennungsverfahren von A. Reuter und Crafts zc. benugt werden. 

Eine Methode zur Trennung der beiden Trimethylbenzole (Pfeudo- 
cumol-Mefitylen) ift von Sacobfen!) befchrieben worden, begründet auf Um⸗ 
wandlung derfelben in Sulfamide, Trennung diefer durd) Alkohol und Rege⸗ 
nerirung der Kohlenwaflerftoffe durch rauchende Salzfäure. Bis jet hat diefe 
Methode kein techniſches Interefle. 


Unterfudung von Rohnaphta (Vorlauf zc.) auf Endproducte. 


Eine hierauf bezügfiche Abhandlung ift von ©. E. Davis?) veröffent- 
(icht worden. Er erwähnt, daß die gewöhnlich angewenbete Methode die ift, 
eine gewifle Menge, meift 110 ccm, in einer tubulirten Glasretorte zu deitilliren 
und die biß 1209 übergehende Menge aufzufangen, wobei die Thermometerfugel 
die ganze Zeit in der fiedenden Flüſſigkeit verſenkt bleibt (vergl. S.605). Man 
verkauft den Artikel meift auf der Grundlage eines Durchfchnittsergebnifjes von 
30 Proc. bei 120°, mit einem Preiszu⸗ oder ⸗abſchlag für jeden Grad oder 
jedes Procent darüber und darunter in vorher beftimmten Grenzen. Für 
diefe Probe fpricht nichts als ihre Einfachheit und die Käufer können dabei 
großen Verluſt erleiden, wenn fie nach ihr faufen müflen, ohne ein Mufter 
zur eigenen Unterfuchung zu erhalten. Rohnaphta Hat nur Werth im Ber: 
hältniffe ihres Gehalte an Benzol, Toluol und Auflöfungsnaphta; aber bie 
Deftillation bi8 1209 macht feinen Unterfchied zwifchen diefen Producten, und - 
jagt nichts Über den PVerluft beim Waſchen mit Säure und Alkali. — Eine 
viel befiere Probe als obige ift e8, wenn man 100 ccm der Naphta in einem 
200 com>Rolben fo beftillirt, daß die Thermometerkugel gerade über dem Boden 
des Kolbens ſchwebt. Das Deftillat wird in einem grabuirten 100 ccm-Eylinder 
aufgefangen und die Procentigfeit bei 


100 — 110 — 120 — 140 — 170 und 200° 


abgelejen. Die bei 1409 übergegangene Menge wird nochmals deftillirt amd 
die Procentigfeit bei 100 und 120° notirt. (Dies ftimmt faft ganz genau 
mit der von Runge ſchon in feinem Buche von 1867 gegebenen Borjchrift.) 
Alles, was bei der zweiten Deftillation bis 100° übergeht, wird Benzol(B) 
genannt; was babei zwifchen 100 und 120° übergeht, ‚heißt Toluol (T). 
Beite Naphta (N,) ift das, was zwilchen 120° bei der zweiten, und 170° 
bei der erften Deftillation übergeht; Secunda-Naphta (N,), was bei der 
erften Deftillation zwiſchen 170 und 200° übergeht, und Kreoſot (C) der 
Reſt. Folgendes find einige nach diefer Methode ausgeführte Proben: 


1) Ber. d. deutich. chem. Gef. 1876, ©. 256; vergl. Armfirong,., ibid. 1878, 
&. 1697. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, p. 645. 
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Diele Methode ift jeboch noch nicht genau genug. Die Wiederdeftillation 
einer großen Menge der verfchiedenen Fractionen ergab folgende Refultate: 


B°. . ...85° 90° 950° 100° 110° 1209 

2 48 71 8 95 95 Proc. 
T . ....100° 110° 120° 130° 1350 

47 75 86 94 96 Proc. 
N, . . 1300 140° 150° 160° 170° 180° 

13 43 63. 79 91 93 Broc. 
N)... 160° 170° 180° 190° 200° 

2 3l 55 74 87 Proc. 


Das „Kreoſot“ kryſtalliſirt in einer feſten Maſſe (wohl Naphtalin). 
Obiges zeigt, daß das „Benzol“ nur 80 procentiges, das „Toluol“ beinahe ein 
50/90 procentige8 Benzol, die Naphta N, und N, Gemiſche von Auflöfungs- 
naphta und Leichtöl find. Auch nimmt diefe Methode feine ARüdficht auf. den 
Berluft beim Wachen mit Säure und Alkali. 

In einem fpeciellen Yalle ergaben 1600 Gallonen Rohnaphta bei der 
Unterſuchung nad) diefer Methobe: 

25 B, 23T, 32 N, 10N, 10C. 
Nach dem Wafchen Hinterblieben 1200 Gallonen, weldye ergaben: 
26 B, 14T, 24 N, 9 N,, 27C. 


Bei der Aufarbeitung dieſer Menge in einer Blaſe von beſter Conſtruc⸗ 
tion erhielt man: 
348 Gallonen 90 procentiges Benzol. . . = 23 Proc. 
362°, .50 een A „ 
156 „ Auflöfungsnapfta . 10 „ 
Hiernad) würde diefe Probe viel mehr Auflöfungsnaphta (und weniger 
50 procentiges Benzol) haben vermuthen laffen, als wirklich der Fall war. 
Davis empfiehlt nun folgende Methode, welche thatjächlih mit ben 
allgemeinen von Runge früher gegebenen Borjchriften I) ftinmt. 200 com 


1) Ausgabe von 1882, ©. 234 u. 235. 


EN 
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der Rohnaphta werden mit 20 com concentrirter ‘Schmwefelfäure in einen 
tugelförmigen Scheibetrichter mit Glasftopfen von 300cem Inhalt fünf Mi- 
nuten gut durcchgejchüittelt, abfigen gelaflen und die Säure forgfältig abgelafien, 
jo daß feine Naphta mitläuft. Zuweilen ift e8 befjer, zweimal mit je 10 ccm 
Säure zu wafchen. Nun wäſcht man zweimal mit je 30 ccm Wafler, läßt 
das Waſſer fehr forgfältig ablaufen, fegt 30 ccm Natronlauge von 1,060 zu 
und wäjcht wieder mit Wafler. Das Bolum der gewafchenen Naphta wird 
in einem grabuirten Cylinder gemefjen. Jetzt ift alles zur Deftillation fertig. 
Man mit fo viel weniger al8 100 ccm der gewafchenen Naphta ab, als der 
Waſchverluſt in PBrocenten beträgt, und giebt fie in einen 200 eem⸗Kolben mit 
Glinsky'ſchen oder Le Bel-Henning’fhen Fractionirröhren (oder aud) 
Hempel’s Berlenröhre, Fig.192, ©.676). Diejen verbindet man mit einem 
Tiebig’schen Kühler gewöhnlicher Art und erhigt mit einem Rofenbrenner 
(Fig. 189, 5.667), wobei die Flamme fo regulirt wird, daß alle zwei Secunden 
ein Tropfen fommt. Man deftillirt, bis das Thermometer 120° erreicht hat, 
und fängt in einem grabuirten Cylinder auf. Nun wechſelt man die Vorlage 
und fängt alles bis 1700 Vlebergehende auf. — Das Deitillat bis 120° befteht 
wefentlich ans Benzol und Toluol, da8 zwiſchen 120 und 1709 Kommende ift 
Auflöfungsnaphta, der Reſt Kreofot. Die Auflöfungsnaphta, welche in dieſem 
fleinen Apparate erhalten wird, giebt den erften Tropfen bei 125% und 90 Proc. 
bei 160° ab, was der meift im Großen gewünfchten Qualität entſpricht. — 
Die Zufanmienfegung des ‘Deftillates bis 120° variirt etwas bei verfchiedenen 
Proben von Rohnaphta. In Davis’ eigenem Falle wurden die bei vielen 
Analyfen erhaltenen Mengen gefammelt, gemifcht, wie gewöhnlich fir 90. und 
50 procentiged Benzol probirt und zeigten dann 64 Proc. bei 100% und 
93 Proc. bei 120°. Nah Davis fei es leicht, mittelft feiner Probirmethode 
die fpecificirten Mengen von 90» und 50 procentigem Benzol ohne jede Ueber⸗ 
wachung direct aus der Blafe abzunehmen, ohne daß Irrthümer zu beforgen 
wären. Folgende Tabelle giebt eine Vergleichung der Refultate der älteren 
Methode mit der neuen: 
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Um ſchnell die Mengen von 9Oprocentigem Benzol, 50 procentigem 
Benzol und Toluol zu finden, die man aus der Blaſe abziehen kann, hat 
Davis folgende Tabelle conftruirt: 


Unterfuhung von Rohnaphta auf Endproducte. 687 


A. Mifhungen von 90proc. und 5Oproc. Benzol. 


90 Proc. | 50 Proc. |Erfter — 2 Proc. bei 1000 


Proc. bei 1200 














0 100 990 | 50 90 
5 95 92 51 92 
10 90 91 51,5 92 
15 85 9] | 8 92 
20 | 80 90 55 92 
BB: 7% 90 | 60 98 
.30 70 90 65 93 
35 65 % 068 94 
40 60 | 88 69 94. 
45 55 88 70 94 
50 50 87 71 94 
55 45 87 78 94 
60 40 86 76 95 
65 38 86 78 95 
70 30 | 86 79 96 
75 25 86 84 96 
80 20 85 84 97 
85 15 84 86 97 

90 10 84 88 Trocken 
| 95 5 | 84 89 . 

00 | 0 | 84 30 
l | 1 



















Erfter 


Broc. 
Tropfen 


bei 110° 


92° 50 68 80 91 

95 5 98 45 64 76 91 
90 10 94 33 60 73 90 
85 15 94 30 58 73 90 
80 20 95 28 | 57 72 90 
55 71 90 

| 48 67 90 

47 65 90 

60 40 96 | 15 46 65 90 
55 45 9 12 44 65 90 
60 50 98 8 42 64 9% 
45 55 98 4 31 57 90 
40 60 99 0 26 56 90 
36 65 100 0 25 55 90 
30 70 100 0 23 63 0 
25 75 100 0 21 58 90 
20 80 100 0 16 48 90 
15 85 101 0 14 46 90 
10 90 102 0 13 45 90 
5 95 103 0 10 44 90 
0 100 108 0 0 39 90 
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Die Werthſchätzung von Rohnaphta kann bei richtigem Probiren 
leicht gemacht werden. Davis giebt daflir folgendes Beifpiel, wobei ein 
Mufter nad) feinem Verfahren ergab: 


Berluft beim Wachen 181/, Proc. 
Deitillat bis 120° 45 Proc. 


Rectification deſſelben — oo (d. h. 50 Proc. an 90 proc. und 


50 Broc. an 50 proc. Benzol * Tabelle A.). 
Deſtillat bis 1700 10 Proc. 


—* 1600 
Rectification deſſelben —— 92 





Die wirklich im Großen erhaltenen Mengen waren: 
90 proc. Benzol . . 23 Proc. zu 1 fh. 7 d. im Faſſe ab Goole 


50 „ N . 24 „ „1, nn ser 9 


Auflöfungsnaphta . 104 m n—nIn nn no 


nn 160° 
Reſt berfelben J 


Verluſt beim Wahhen 20 Proc. 





C. Miſchungen von 90proc. Benzol mit käuflichem Toluol. 











| — —— —— — 
—— — FHENIETFIERZERIERGENZ 

A 100 109° 0 50 | 94 
98 102 0 2 59 94 
10 | 9 101 0 30 66 94 
BI 8 100 0 38 68 95 
20 80 97 9 43 73 95 
95 75 95 16 3 I | 95 
80 7 95 23 9 78 | 96 
35 65 94 33 60 | 80 96 
40 60 98 43 66 | 82 96 
45 55 92 46 71 85 97 
50 50 91 52 72 6 | 9 
55 45 9 58 76 86 97 
60 40 91 60 78 88 97 
65 35 9% 65 81 89 97 
70 01.8 71 88 gl 97 
75 25 88 75 85 91 98 
80 20 - 87 77 87 92 98 
86 15 86 83 89 93 98 
90 10 85 85 91 94 Trocken 
95 5 84 88 93 95 , 
100 0 HR 94 96 n 





Unterfudgung von Rohnaphta auf Endproducte. 689 


Wenn man per Öallone 2 d. für Faſtage, 2 d. für Fracht und 1 d. für 
Diverfe (Leckage, Supertara .2c.) abzieht, fo bleibt ab Fabrik für 


90 proc. Benzol 23 Gallouen a 1 fh. 20. = 322). 


50 „ » MM 5 =, 1, = 264 , 
Auflöfungsnaphta 10 » 1": 4, = %, 
626 b. 


alfo 61/4 d. pro Gallone der Rohnaphta, woraus ber Fabrikant zu bezahlen 
hat: den Preis von Rohnaphta, Schwefelfäure, Aetznatron oder Kalt, Lohn, 
Dampf, Reparaturen, Abſchreibung, Diverfe und feinen Fabrikationsgewinn, 
wenn ihn ein foldyer übrig bleibt. 


Meift werden viel weniger compficirte Regeln al8 die von Davis zur 
Prüfung der Rohnaphta angewendet. 

Folgende Regeln aus der Praxis find rein empiriſch, geftatten aber doch 
fehr annähernde Schlüffe auf die im Großen zu erwartenden Nefultate auf 
Grund von kaum !/, Stunde dauernden Raboratoriumsdeftillationen. 


1. Man deſtillirt 100 ccm des Deles aus einer Ölasretorte oder einem 
Fractionirkolben und fängt a) das Deftillat bi8 140°, b) da8 von 140 bis 
170° auf, indem man jedesmal, wenn die betreffende Temperatur erreicht ift, 
die Lampe wegzieht und das im Kühlrohre befindliche Del ablaufen läßt, ehe 
man die Vorlage wechjelt; die macht einen Unterfchied von mehreren Pro⸗ 
centen aus. Man habe 3. B. 68ccm bis 140° und 18,5 ccm von 140 bis 
170° erhalten. 


2. Das erfte Deftillat, Hier alfo 68 ccm, wird rectificirt und das bis 100° 


Mebergehende aufgefangen, mit Nadjlaufen des nad) Wegziehen der Lampe 


noch übergehenden Deles. Es betrage biefes z. B. 24 ccm. Diefe Menge mit 
2 multiplicirt giebt die Menge des zu erwartenden 50 procentigen Benzols an; 
hier alfo betrüge died 48 Liter aus 100 Liter Vorlauf. 


3. Das Product a) der erſten Deftillation bi8 140° (alſo 68ccm), ab» 
züglich des nad) Nr. 2 gefundenen 50 procentigen Benzols (hier alfo 48 ccm) | 
giebt das Bolum der beten, zum Carburiren und Kautſchukauflöſen dienenden 
Naphta; bier aljo 68— 48 — 20. 


4. Das Gefammtproduct der erfien Deftillation bis 170° (hier alſo 
86,5 ccm), zunächft vermindert um 15 Proc. für Reinigungs- und Deftillations- 
verluft, fodann um die nad) Nr. 2 und 3 gefundenen Mengen von 50 procen» 
tigen Benzol und befter Naphta, giebt die zu erwartende Menge von Brenn- 
naphta. Alfo 86,5 — 13 — 73,5; 73,5 — 68 — 5,5 Liter aus 100 fiter 
Vorlauf. (Ein Berluft von 15 Proc. ift ſchon als Marimum anzufehen; bei 
forgfältiger Arbeit verliert man nicht über 10 Proc., meift bei der chemifchen 
Reinigung.) 

5. Die Differenz ift als zum Schweröle gehender Rüdftand zu rechnen. 
In unferem alle finden wir alfo aus 100 Liter Vorlauf: 

Lunge⸗Köbler, Steinfohlentheer. 44 
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48,0 Liter 50 proc. Benzol, 


20,0 „  befte Naphta, 
5,5 „ Brennnaphta, 
15,0 „ Berluft, 
11,5 „ Schweröl, 
100,0. 


Wenn man fchwerer flüchtige Dele zu prüfen hat, 3.8. Leichtöl, fo nimmt 
man etwas mehr in Arbeit, etwa 200 bi8 300 ccm, deftillirt bi8 180° und 
untervoirft diefes Deftillat ganz benfelben Operationen und Berechnungsregeln, 
wie fie eben für Vorlauf entwidelt worden find. Dabei hat man dann natür-= 
ih noch Rüdficht auf die in demfelben enthaltenen Phenole zu nehmen, welche 
einen wejentlichen Factor bei der Bewerthung der Dele bilden. 

Neuerdings probiren die meiften Fabriken ihre Rohnaphta durch Deftilla- 
tion mit Fractionir-Auffägen, und bekommen dadurd) redjt brauchbare Anhalts- 
punkte für die Menge der im Großen zu erwartenden Producte. Man führt 
dann die Reinigung wie im Großen durch und verwendet zur Deftillation eine 
Heine Zaboratoriumscolonne, wie wir eine ſolche (S. 680) bereits abgebildet 
und bejchrieben haben. | 


Aufbewahrung und Transport des Benzol ıxc. 


Zur Aufbewahrung des Benzol und derNaphta eignen fid) ausſchließlich 
fchmiedeeiferne Gefäße von beliebigen Dimenfionen, in Kaften- oder Cylinder- 
form. Da die Theeröle viel leichter in flüffiger und dampfförmiger Form durd) 
die Fugen der Gefäße hindurchgehen, als etwa Wafler, und da die Dämpfe 
derfelben dabei mit der Luft Leicht entzündliche und felbft erplofive Gemenge 
bilden, jo müſſen die Vorrathsgefäße erftens mit befonderer Sorgfalt angefertigt, 
und zweiten® vor irgend welcher Berührung mit feuer gefchligt fein. Man 
nietet fie aus möglichft großen Blechen, alfo mit möglichfter Verringerung von 
Fugen, und verftemmt dieſe höchft ſorgfältig. Man fanın bei wirklich guter 
Arbeit darauf rechnen, daß Feine irgend erhebliche Verdunſtung ftattfindet. Die 
Gefäße werden außen mit einem guten Theerfirniß (S. 415) überzogen; doch 
jollte dies gerade erft gejchehen, wenn die Fugen etwas eingeroftet und dadurd) 
dichter geworden find. Die Vorrathsbehälter find mit einer Einfüillöffnung, 
einem Mannloche und zwei Ablafhähnen verjehen, wovon der eine, ein wenig 
über dem Boden, zum gewöhnlichen Ausfüllen in die Berfandgefäße, der 
andere, im Boden jelbft, zum zeitweiligen Ablafjen des fi) unten jammelnden 
Waſſers und Sclammes dient. Meift werden die Behälter auf Pfeilern jo 
hoch aufgeftellt, daß man die VBerfandfäfler unmittelbar aus ihnen füllen kann. 
An manchen Orten jebod) zieht man im Freien, auch wohl theilweife im Boden 
fagernde Eylinder und dergl. vor, der geringeren Feuersgefahr wegen. Jeden⸗ 
falls follte aus demfelben Grunde das Lagerhaus etwas entfernt von allen 
Feuerftellen, am beiten als offener Schuppen, angelegt fein. Seine Beleud)- 
tung, welche meift unnöthig fein wird, darf jedenfalls nur durch Reflectoren von 
außen ftattfinden. 


Lager: und Transportgefäge fr Benzol ec. 69 


Einen Behälter zur Aufbewahrung von Flüffigkeiten, welche entzündliche 
Gafe und Dämpfe entwideln, hat fi DO. Hausmann!) patentiren laffen. 
Der Behälter B, Fig. 198, trägt den durch Mannlochdeckel M verichloffenen 
Dom D, von weldem Fig. 198. 
einerjeits das Rohr R nad 
dem Waflerbehäfter K ab» 
zweigt und an dem anberer- 
ſeits ein Rüdjchlagventil 
7 angebradt ift, fo daß 
wohl atmoſphäriſche Luft 
in den Behälter eintreten 
tann, aber feine Gaſe dar» 
aus entweichen fönnen. 

Wird das Gefäß B durd) 

Rohr A gefüllt, fo ent- 

weicht die Luft durch Rohr 

R nad dem Wafferbes 

hälter K, in welchem die 

Safe theils condenfirt werden, theild. entweichen. Bei einer etwaigen Ent- 
zündung ber außtretenden Gafe Tann feine Entziindung des Gafes im Behälter 
eintreten, weil die Mündung des Rohres R fid, unter Waſſerabſchluß befindet. 
Während des Entfeerens des Behälters tritt durch den Rüchſchlag 9 langſam 
und felbftthätig Luft in denſelben ein. 

Zum (Transporte des Benzols ꝛc. bedient man ſich fehr guter eichener 
Fäffer (Spiritusfäfler), welche am beften, ganz wie die Petroleumfäfler, durch 
Ausgießen mit einer dünnen Leimlöfung dichter gemacht werben, befjer jedoch 
dicht genieteter eiferner Fäffer. Zum Bahntransport verwendet man heute 
auch vielfach, Cifternenwagen mit eifernem Reſervoir, das in diefem Yalle 
natürlich, ganz beſonders dicht genietet fein muß. 

Zur augenblidiihen Dichtung Heinerer Lecke kann man Seife anwenden, 
welche von Naphta nicht angegriffen wird. Bei größerem Drude nutzt dies 
jedoch nichts. Auch Leim wird von Benzol :c. nicht angegriffen. 


Anwendung des Benzols und der Naphta. 


Ueber die Production von Benzol und Naphta und deren Confum in der 
Anilinfarbenfabrifation haben wir uns bereit an anderem Drte (S. 54; 
fiehe auch ©. 698) ausgefproden. Es braucht daher kaum beſonders hervor 
gehoben zu werben, daß die Producte in diefer Induftrie ihre Hauptverwendung 

inden. 
f Benzol ift auch wichtig als Löſungsmittel, ſowohl in der Karben 
fabritation als auch fonft; am wictigften aber wegen feines ausgezeichneten 


i) D. RP. Nr. 90368; Chem.:Ind. 1897, S. 286; Zeitſchr. f. angem. Chem. 
1897, . 181. 
44* 
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Löſungsvermögens für Fette und Dele, worauf feine Anwendung als Fledwafler, 
zur „chemischen Wäfcherei“ ꝛc. begründet ift. In diefer Beziehung macht ihm 
das „Benzin“ aus Petroleum viel Concurrenz. Ein gutes häusliches Fleck⸗ 
waſſer bejteht aus 25 Thln. Benzol, 5 Thin. Aether und 5 Thln. abfolutem 
Alfohol. Ein Tledwafler zur Entfernung von Fette, Theer-, Harz, Wachs⸗ 
und Säurefleden aus allen Arten von Stoffen wird dargeftelft durch Ver⸗ 
mifchen von 10 Thln. Benzol mit 100 Thln. 90 procentigem Alkohol und 
35 Thln. Salmiafgeift von 0,875. „Benzol Wagnefia“, d. h. gebrannte 
Magnefia, mit Benzol gefättigt, ift ein auögezeichnetes Mittel zur Entfernung 
von Fettfleden aus Stoffen, Elfenbein ꝛc. 

Benzol Töft auch viele Harze, Kautſchuk, Guttapercha, Alkaloide ꝛc. 
Gegenüber dem Terpentinöle hat e8 den Vorzug, daß es durch den atmoſphä⸗ 
rifhen Sauerftoff nicht verharzt wird und fich leicht durch Deftillation wieber- 
gewinnen läßt. 

In der Fabrikation von Kautſchukzeugen und aud) in den meiften anderen 
Fällen, wo das Benzol und feine Homologen als Töfungsmittel dienen, wäre 
eB wegen zu großer Flüchtigkeit auch zu gefährlich, die wefentlich aus Benzol 
und Toluol beftehenden Producte zu verwenden, welche ihre eigentliche Ver⸗ 
werthung in der Yarbenfabrifation finden. Daher werben bie billigeren, 
etwas höher deftillirenden Producte, welche mejentlid) aus den drei Xylolen 
mit etwas Tirimethylbenzolen und nod) höher methylirten Producten beftehen, 
beſonders als Auflöfungsnaphta (solvent naphta) aufgefangen und 
verfauft. Wir haben ©. 636 gejehen, was die ſpeciellen Vorjchriften der 
engliſchen Kautichukfabrifen für diefen Artikel find; ihr Verfahren ift von 
Knieß?) genau befchrieben worden. Seitdem es fich bezahlt macht, das Xylol 
für die Tarbenfabrifation zu gewinnen, ift die Auflöfungsnaphta ärmer daran, 
und kaum fo werthvoll al8 früher für die Farbenfabrikation 2). 

Beeren?) giebt eine Tabelle der Löslichkeit von verfchiedenen Kautſchuk⸗ 
forten in „Benzol“, woraus man jieht, daß Unterfchiede von 6 bis 25 Thln. 
Kautſchuk auf 100 Thle. Benzol kommen. Ob hier reine® Benzol oder 
Handelsbenzol oder Aufldfungsnaphta des Handels gemeint jei, kann man 
nicht jehen. 

90 procentige® Benzol dient zur Darftellung der feinsten Lade und Fir- 
niffe, 3. B. fir photographifche Zwede. Bon anderen Anwendungen der Ben⸗ 
zole jeien nur angeführt die (kaum praktiſch gewordenen) zur Ertraction von 
Jod und in der Zuderfabrifation ?). 

Nitrobenzol, aus dem veinften Benzol gemacht, wird unter dem Namen 
„Mirbandl* als Subftitut für Bittermandelöl in der billigen Parflimerie ver« 
wendet. 

Benzol ift ziemlich Löslih in Alkohol von 86 Vol.⸗Proc. Man hat es 
daher zum Denaturiren 5) von Spiritus für gewerbliche Zwecke (befonders zur 


1) Dingl. Polyt. Journ. 138, 442. — *) Journ. Soc. Chem. Ind. 1884, 
p. 81 u. 82. — ?) Dingl. Polyt. Journ. 221, 391. — *) Wagn. Jahresber. 1874, 
S. 674. — °) Zeitſchr. f. Spiritusind. 1898, 21, 55. 


Benzol als Denaturirungsmittel. 693 
Lackfabrikation) vorgefchlagen., Beim Berdlinnen mit Wafjer fcheidet ſich zwar 
da8 Meifte wieder aus, allein Geſchmack und Geruch bleiben im Spiritus 
zurüd. Nach Kraemer feßt man am beften 0,1 Proc. Pyridinbaſengemiſch 
zu, fpart alfo immerhin noch beträchtlich an dieſem gegenüber dem feitherigen 
Denaturirungsverfahren. Thatſächlich verwendet die Schweiz Theeröle (Solvent- 
Naphta) zu diefem Zwecke i). 

Nach den Berfuchen der Techniſchen Reihsanftalt2) geben gleiche 
Volumina eines gelblichen Steinkohlentheeröles (ſchwere Naphta) von 0,887 
jpecif. Gew. bei 15° und eines 90 procentigen Alkohols eine mildyige Flüffigfeit, 
welche die größte Menge des Deles gelöft enthält. Die Trübung verſchwindet 
auch nicht auf Zuſatz einer großen Menge abjoluten Alkohols. Die fractionirte 
Deitillation des Theeröles ergab: 









Auf 1ccm Deftillat ift zur Löſung 
erforderlid an Alkohol 






Siedegrenzen | Deftillat 


Löſung opalifirend Löſung Mar 





| 


163—170 | 27,0 0,46 com 1,06 ccm 
170—173 33,0 0,48 „ 1,12 „ 
173—175 14,0 0,566 „ 126 „ 
175—185 19,0 0,64 „ 142 „ 
185—195 4,5 0,70 „ " 1,50 „ 
Reit 2,5 — — 


Mit ſteigendem Siedepunkte ſinkt daher die Löslichkeit des Deſtillates im 
Alkohol. Zu berüdfichtigen iſt hier auch, daß der niedrigſt ſiedende Kohlen⸗ 
waſſerſtoff keineswegs immer der leichteſte iſt; Benzol ſiedet bei 800 und hat 
ein ſpecifiſches Gewicht von 0,899, während Meſitylen bei einem fpecififchen 
Gewichte von 0,865 erſt bei 163° fiebet. 


Nah Kraemer?) follte ein Gemifch von gleichen Theilen Petroleum und 
90 proc. Benzol, das fich felbft in 94 proc. Alkohol noch in allen Berhältnifien 
löft, als befonderes Denaturirungsmittel in der Weife zuläflig fein, daß die 
zur Zeit no in Thätigkeit befindlichen Miſchſtellen berechtigt wären, dies 
Mittel an diejenigen Berkaufsftellen von denaturirtem Spiritus abzugeben, 
welche fich verpflichten, diefen Spiritus, wie es fchon jett gefchieht, in ver- 
ſchloſſenen Flaſchen von beftimmtem Inhalte zu verlaufen. Die von dem 
Mittel dem Spiritus zuzufegende Menge follte nicht unter 10 Proc. be⸗ 
tragen, damit in dem Bublicum gar fein Anreiz befteht, den betreffenden 
Spiritus zu anderen Zwecken, von benen er ausgefchloffen werben foll, zu ver- 
wenden. Damit würde im Sinne der bdeutfchen Denaturirungscommiffton 


1) Bergl. ©. Zunge, Zeitſchr. f. angew. Chem. 1890, ©. 71 u. 2062. — 
2) Mittheil. aus d. techn. Verſuchsanſt. 1886, ©. 11. — °?) Ehen. Ind. 1899, ©. 81. 
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von 1887 gehandelt, fiir welche größte Billigkeit des ‘Denaturirungsmitteld eine 
Borbedingung war. 

Die nächft den Benzolen des Handels deftillivenden Dele eignen fich, theils 
wegen ihres niedrigen Preifes, theils gerade weil fie nicht zu flüchtig find, jehr 
gut zum Carburiren des Leuchtgaſes, d. h. zur Verſtärkung der Leuchtkraft 
eine arımen Gaſes durch Dämpfe von Kohlenwafferftoffen. Faſt von Beginn 
der Gasinduftrie an find Erfinder damit befchäftigt gewefen, da8 Gas durch 
Beimiſchung mit mehr Licht gebenden Subftanzen anzureichern, und die Frage, 
ob dies thunlich und vortheilhaft ift, kann heute als völlig entfchieden angejehen 
werden. 
Noch vor etwa einem Jahrzehnt war die Leuchtkraft des Gafes faft aus⸗ 
ſchließlich deſſen Werthmeſſer und e8 waren die Gasanftalten ängftlich bemüht, 
diefelbe möglichſt Hoch zu halten und damals fpielte die Carburirung des Leucht- 
gaſes eine große Rolle und abforbirte enorme Mengen von Benzol, hauptfäch- 
lich 90 procentigem, weil deſſen Verwendung am wenigften Schwierigkeiten bot. 
Seit der gewaltigen Yortichritte, welche die Einführung des Auerlichtes im 
Beleuchtungsmwefen gebracht hat, hat aber die Carburirung des Leuchtgafes mit 
Denzol feine Fortichritte, fondern eher Rüdfchritte gemacht und fie wird mit 
der Zeit allmälig in Wegfall kommen, in dem Maße, wie an Stelle des 
Schnittbrenners das Auerlicht tritt. Die Flammentenperatur, welche befannt- 
lich mit fteigender Höhe auch fteigende Lichteffecte im Auerbrenner giebt, ift 
unabhängig von der Leuchtkraft des Gafes, fowie beifpielsweife das nicht leuch⸗ 
tende Wafjergas im Auerbrenner einen auf die Calorie berechneten viel höheren 
Tichteffect al8 Leuchtgas, und dieſes wiederum einen höheren al8 Delgas 
giebt !). 

Die Frage der Carburirung des Leuchtgaſes ift ausführlich behandelt 
worden in einem Berichte von Letheby?), ferner durch Salomons?3), 
9. Bunte), Ries’), Stenhoufe®), Irwine?), Bueb®) und DO. Rau?) 
und müfjen wir uns darauf befchränfen, auf deren Abhandlungen zu ver- 
weifen. Auch die reichhaltige Patentliteratur Über diefen Gegenftand Fünnen 
wir nur durch Anführung der Patentnummern (ohne Garantie für Bolftändig- 
feit) berückſichtigen. Bon älteren Patenten jeien erwähnt: 


Mansfield (E. P. Nr. 11960, 1847), Rolands (E. P. Nr. 1210, 
1855); Longbottom (E. P. Nr. 660, 1854); Racarriöre (Bull. Soc. 
d’Encourag., Mai 1857, 21); anonym (Wagner’s Jahresb. 1861, 683); 
Brooman (E. P. Nr. 2770, 1862); Gloeſſiner & Farenne (E. P. Nr. 67, 
1862); Evans (E. P. Nr. 2618, 1861); Mongruel (E. P. Nr. 731, 1862); 
Wells & Myers (E. P. Nr. 2998, 1865); Reiſſig (Ionen. f. Gasbel. 
1865, 396); Phillips (Wagner's Jahresb. 1870, 733); Sungling (Bull. 


I) Freundl. PBrivatmittheilung de Herrn Dr. Bueb in Deffau. — *) Chem. 
News 11, 276. — ®) Xourn. |. Gasbel. 1892, S. 5. — *) Ibid. 1898, S. 442. — 
s) Ibid. 1894, ©. 1. — °) Journ. Soc. Chem. Ind. 1895, p. 485. — 7) Ibid. 
1895, p-546. — °) Zeitiehr. f. angew. Chem. 1895, S. 622. — °) Die Aufbellerung 
des Reuchtgafes mit Benzol, 3. Aufl. Kattowig 1895. 
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Soc. Chim. 1873, 20, 331); Barody (Ibid. 335); Young & Kitt (E. P., 
April 5,1872); Bizot, Alar & Cie. (Fr. P. Nr. 94 576); Fogarty (Journ. 
f. Gasbel. 1874, 248); Hoyer & Stadelmann (D. R.»P. Nr. 4723); 
Liveſey & Kidd (D. RP. Nr. 2075); Stephan (D. RP. Nr. 3856); 
Anders (D.R-P. Nr.11107); Richter & Triebel (D. R.P. Nr. 12 150). 
In England find nad) dem amtlichen Verzeichniffe allein zwiſchen 1859 
und 1866 nicht weniger als 151 Patente zum Carburiren von Gas entnommen 
worden. Seit 1881 find folgende Patente dariiber ausgegeben worden. 


1. Zum Carburiren von gewöhnlihem Leuchtgas. 


Lascols (D. RP. Nr. 17495); Badt (Nr. 15902); Mac Donald 
(Nr. 16642); Wefton (Nr. 16458); Delau (Nr. 16669); Richter 
(Nr. 16 873), Wittamer (Nr. 18248); Vale (Nr. 19012); Hohmann 
(Nr. 22740); Bigreur (Nr. 20853); Deder (Nr. 26333); Thomas 
(E. P. Nr. 3359, 1883); Sutton (E. P. Nr. 4747, 1883); Delamar & 
Malandin (E. P. Nr. 15248, 1855); Little (E. P. Nr 1578, 1884; 
Nr. 17108, 1885); Lindemann (D. RP. Nr. 32261); P. v. Richter 
(D. RP. Nr. 28784); Wallis & Ratcliffe (E. P. Wr. 1650, 1886); 
Parkes (E. P. Nr. 2950, 1886); 9. EA Wallis (E. PB. Nr. 10778, 
1886); ©. Symes (E.P.Nr. 8484, 1886); Liveſey & Whitehouſe (E. P. 
Nr. 9473, 1886); 3. Dery (D. R.P. Nr. 40 207); H. Williams (D. R.P. 
Nr. 40780); R. ©. Lawrence (D. R.⸗P. Nr. 45657); 9. St. Marim 
(D. RB. Nr. 49020); 3. Love (D. R.P. Nr. 64162); Gas Lighting 
Improv. Company (D. R.-P. Nr. 64018); ©. U. Paquelin (D. RP. 
Nr. 62237); Herzig & Rund (D. R.⸗P. Nr. 70133); C. R. Eollin 
(D. R.⸗P. Nr. 77380); Gas Economising Foreign Pat. Lim. (D. R. ⸗P. 
Nr. 77523); Berlin-Anh. Mafchinenbau-Actien-Gefellid. (D. RP. 
Nr. 83585); ©. Cabrié (D. R. P. Nr. 91143). 


2. Zum Carburiren von comprimirtem Gas. 
Riedinger (D. RP. Nr. 19521); Dery (E. P. Nr. 8816, 1885). 


3. Zum Carburiren von Luft. 


Faignot⸗Chavsé6 (D. R.⸗P. Nr. 16013); Bum (Nr. 16441); 
Wittamer (Nr. 18248); Pollad (Nr. 26170, 30184); Schoth 
(Nr. 26869); Muir (Nr. 25960); Girandon (E. P. Nr. 4856, 1883); 
Henning (E. P. Nr. 12481, 1884); Deboutteville & Malandin (E.%. 
Nr. 6652, 1884; Nr. 9598, 1886); Schnell & Read (E. P. Nr. 690, 
1885); Dubos (D. RP. Nr. 29 632); Carmien (D. RP. Nr. 33 202); 
Bennett (E. P. Nr. 2258, 1886); H. Howell (E. P. Nr. 11713, 1886); 
Foord & Paddon (E. P. Nr. 11664, 1886); Girandon (Dingl. Journ. 
262, 321); Roots (E. P. Nr. 13967, 1886); ©. Leftang (Rev. industr. 
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1886, p. 273); 2. Fuch s (D. RP. Nr. 35 924); M. Herzog (Amer. Pat. 
Nr. 307042); $. 3. Lothammer (D.R-B. Nr. 38069); F. Drate (EP. 
Nr. 7733, 1886); ©. Jaunez (D. R.-P. Nr. 48746); Hargreaves, 
Scranton & Porter (D. RP. Nr. 59141). 

Die nad) Letheby's Borjchlage von der Londoner Cityverwaltung an⸗ 
genommene Borjchrift für Carburirungsnaphta (S. 635) muß ein Product 
ergeben, welches größtentheild aus Xylol beſteht. Es war aber fchon von 
Letheby nicht fo gemeint, daß daſſelbe befjer carburiren folle, als Benzol oder 
Toluol, fondern er Hatte nur diefes Product gewählt, weil e8 damals in ber 
Tarbenfabrifation feine Verwendung Hatte und aus diefem Grunde billiger zu 
haben war. Durch eine Unterfuhung von Knublaud)!) ift es feitgeftellt, 
daß in der That das Benzol dem Gewichte nad) dem Gafe die größte Leucht⸗ 
kraft mittheilt, und daß die höheren Homologen befjelben nur im Verhältniffe 
ihrer Molecüle leuchtend wirken, indem nur der Kohlenftoff des Benzolfernes 
zur leuchtenden Ausſcheidung kommt, während derjenige der Methyl» Geiten- 
gruppen direct zu Kohlenfäure verbrennt. 

Die Carburirung findet entweder dicht vor dem Gasbrenner oder in ber 
Gasfabrik flat. Im erfteren Falle ift es läftig, daß man die Behälter mit ber 
Carburirfliiffigfeit ſtets beſchikt erhalten muß. Bei Naphtalin verurfacht dies 
etwas weniger Mühe, aber dafür treten andere Unannehmlichkeiten ein 
(S. 591). Die anfcheinend leichtere Methode, das Gas in der Fabrik zu 
carburiren, leidet an der Schwierigfeit, zu verhindern, daß das Gas auf 
feinem Wege durch das Leitungsnetz die Carburirflitffigkeit wieder ausſcheidet. 
Die amerikanischen Waflergaswerte „firiren“ daher den Kohlenftoff der Kohlen- 
wafjerftoffe, die mit dem Waſſergas gemengt werben, indem fie das Gemiſch 
durch rothglühende Netorten leiten, oder in ähnlicher Weife. Hierbei treten 
augenfcheinlich pyrogenetifche Umfegungen, ähnlich den ©. 30 und 124 be- 
ſchriebenen, ein. 

Die höchſt fiedenden, bei der Dampfrectification erhaltenen Dele werden, 
wenn man fie nicht mit in die Auflöfungsnaphta Hineinarbeiten kann, als 
ſchwere Naphta zum Wafchen von Koksofengaſen, feltener (bei uns in Deutſch⸗ 
land wohl nie) ald Brennnaphta verkauft. 

Die Steinfohlennaphta (rein oder mit Petroleumfprit gemifcht) eignet ſich 
nicht zum Brennen in gewöhnlichen Yampen ober überhaupt in gefchloffenen 
Räumen; fie wird vielmehr in bejonderen Lampen ohne Docht und Kamin 
gebrannt, welche felbft bei ftarfem Winde und Regen, wo Petroleum und felbft 
Rubbl den Dienft verfagen, ihren Dienft leiften und in England zum Erjage 
von Gasflammen in Fabriken, Hofräumen, Meßbuden und dergleichen dienen. 
Eine gute Naphta giebt auch wirklich ein ſehr ſchönes, weißes Licht, welches 
namentlich unter den jegigen Verhältniffen fehr billig ift und auch in Deutſch⸗ 
fand weit mehr Beachtung zu finden verdient, al8 dies bisher der Tall geweſen 
ift. Die dafür gebräuchlichen Rampen (Holliday’s Patent) find in den 
Fig. 199 und 200 abgebildet. Fig. 199 ift die Lampe felbft, im Maßftabe 


1) Ber. d. deutih. dem. Gef. 1881, ©. 240. 
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von 1:12, Fig. 200 der Brenner im Mafftabe von 1:2. a ift der Naphta- 
behälter, von dem eine diinne Röhre d abwärts führt. Der Hahn c regulirt 
den Ausflug. In dem Röhrenftüde von d bis zum Brenner liegt ein daſſelbe 
faft ganz ausfüllender runder Docht, deſſen Zweck nur der ift, das Ausfliegen 
der Naphta ganz allmäfig zu machen. Der Hafen d dient zum Aufhängen. 
Am Brenner fieht man das Seitenrohr e, welches mit d in Verbindung fteht 
und zum Eintritt der Naphta dient. Sie fließt in dem engen Canale f abs 
wärts, welcher unten durd) das mit Schraubengewinde verfehene Draptftüdchen g 
abgeſchloſſen ift, ebenfo wie der Canal % durd) i. Die Naphta muß durch h 
in dem feinen Canale im Centrum des Brenners auffteigen, welcher in eine 
quer durch den Brenner gehende Höhlung % mündet. Hier würde die Naphta 
abfließen, wenn nicht der Brenner ſchon vorher fo weit erhigt worden wäre, 
daß fie fofort verdampft. Der Dampf fteigt, mit der duch x einftrömenden 
Fig. 199. Fig. 200. 





Luft gemengt, in dem Centralcanale in die Höhe, ſtrömt durch die ringförmig 
angeorbneten Löcher bes Brennerkopfes aus und bildet beim Anzunden eine 
fternförmige Flamme. Der dadurd) hervorgebrachte Zug genügt, um ein Aus- 
treten des Naphtadampfes ins Freie ftart durch den Canal 2 zu verhüten. 
Durch) den Schraubendraht n ann man die Deffnung des feinen Mittelcanales 
von A nad) % reguliren; auch kann man an ihm ein Schälchen anbringen, um 
darin Naphta oder befier Spiritus zur erften Erwärmung des Brenners (bei 
geichloffenem Hahn c) anzuzinden. Underenfalls ftedt man den Brenner zu 
diefem Zwecle in ein euer. Wenn er warm genug ift, öffnet man ben 
Hahn e, zündet den aus den Löchern von m ausſtrömenden Dampf an und 
vegulirt durch c die Grdße der Flamme. Einmal angezüindet, bleibt der Brenner 
von ſelbſt warın genug. 

Wo die Brennnaphta ein wichtiger Artikel ift, wird biefelbe vortheilhaft 
mit Betroleumeffenz gemifcht, was fie fiir ihren Hauptzweck noch verbeflert, 
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und fie namentlich farblos erhält. Man kann dann aud) die Betroleumeflenz 
nach Abtreibung der Auflöfungsnaptha in die Blafe einpumpen und zugleid) 
mit der Brennnaphta Überdeftilliren. Man jollte e8 dabei jo einrichten, daß 
etwa gleiche Theile Steinkohlennaphta und Petroleumfprit dabei übergehen. Der 
Geruch des Teteren ift bei diefem Verhältniſſe durchaus nicht mehr wahrzu- 
nehmen. Uebrigens fann man den BPetroleumfprit aud) nachträglich mit der 
Naphta mischen. Am beften eignen fich dazu die Sorten defjelben, welche bis 
170° größtentheil® übergehen, aber unter 100° nur wenig abgeben. 

Bei der feit Gewinnung des Benzols aus den Kolsofengafen riefig ans 
fchwellenden Production an diefem Artikel ift e8 natürlich für die Theerdeſtilla⸗ 
teure eine Lebensfrage, andere Abfaggebiete flir dieſes Product zu finden. 
Glücklicherweiſe find dazu vielverfprechende Ausfichten vorhanden, welche nicht 
allein einem anderen Zweige ber chemischen Induftrie noch zu Gute fommen 
werden, fondern auch die wirthichaftliche Unabhängigkeit des Feſtlandes von 
Amerika bis zu einem gewiſſen Grade zu gewährleiften verjprechen. 

Ein Gemiſch von 3 Thln. Benzol, 4 Thln. Petroleum und 6 Thin. 
96 procentigem Spiritus ift von Kraemer!) als Benzolfpiritus für 
Gluhlichtlampen empfohlen worden. Dieſes Gemiſch brennt mit-der gleichen 
Tichtftärke wie Petroleum felbft, wenn auch freilich mit einem Mehrconfum von 
etwa 20 Proc. pro Stunde und Kerzenftärke. Berfuche, ob nicht durch Er⸗ 
höhung der Tlammentemperatur der Zuſatz von Benzol und fomit die Leucht⸗ 
fraft der erzeugten Flamme wefentlich verftärkt werden kann, find noch an⸗ 
zuftellen. 

Bei den gegenwärtigen Preifen für Benzol und Spiritus kann man fogar 
daran denfen, ein ſolches Gemiſch in Wettbewerb mit Petroleum treten zu 
laffen, zumal da zu dem Gemiſche das ruſſiſche Petroleum fich noch beiler 
eignet, als das amerikaniſche, wodurch der nothleidenden Spiritusinduftrie 
mächtig aufgeholfen werden könnte. Dadurch wird fich die Zahl der nicht mit 
Gewinnung der Nebenproducte (einſchließlich Benzol) arbeitenden Koksöfen 
immer mehr verringern; nad) den Berechnungen Kraemer’s können aber in 
Deutfchland allein, d. h. wenn ſämmtliche Kofereianlagen auf Benzolgewinnung 
eingerichtet werden, etwa 80000 Tonnen Benzol jährlich gewonnen werden, 
eine Menge, welche Hinreicht, um einen nicht unbeträchtlichen Theil des deutfchen 
Petroleumbedarfes zu deden und Deutſchland fomit unabhängig zu machen 
von den Monopolgelüften der bekannten Standard- Dil» Company. Man 
darf annehmen, daß die inzwifchen eingetretene Beruhigung vor dieſem Ge— 
fpenfte nicht zum wenigften durch die Vorſchläge Kraemer’s herbeigeführt 
worden ift. 

Nach Kraemer’s Anficht ftammen zur Zeit von dem in Deutichland 
gewonnenen Benzol mehr als 96 Proc. aus den Deftillationstofereien, weldje 
jomit die Regelung der Production ganz in der Hand haben. Ein einfaches 
Umftellen zweier Schieber genügt, die von einen Minimum von Arbeitern 


1) Verb. d. Vereins zur Beförderung d. Gemwerbefl. 1897, ©. 91; Ehen. Ind, 
1899, ©. 82. 
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geführten Benʒolwaſchapparate ein⸗ ober auszuſchalten. Sinkt der Marktpreis 
des Benzols, wie dor Kurzem, auf deſſen Geftehungspreis, weil die Production 
den Conſum überfteigt, fo braucht man erftere nur einzufchränfen, um wieder 
zu lohnenden Preifen zu gelangen, eine Maßnahme, die durch den Zufammen- 
ſchluß ſämmtlicher Kofereibenzolerzeuger fehr erleichtert worden ift. 

In nahftehendem Diagramm (Fig. 201) giebt Kraemer ein Bild von 
den Preisſchwankungen des Benzol in den legten acht Jahren. 

Fig. 201. 
1891 1992 1893 1894 1895 1896 1897 1898 


1 Shilling pro Ballon — 25 Marl pro 100kg. 


Am Schluffe diefes Bandes angelangt, wollen wir der beſſeren Ueber⸗ 
ſicht halber noch ein Schema über die Deftillation des Steintohlentheers, ſowie 
die durch Verarbeitung der Rohdeſtillate erzielten Handelsproducte hier an» 
fügen. Wir haben ben einzelnen Artikeln in Klammern die Seitenzahlen 
beigefügt, auf welchen die betreffenden Operationen genauer bejhrieben find, 
damit ein Auffuchen derfelben auch ohne Benugung des Regiſters leicht ers 
möglich ift. 
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Schematiſche Darſtellung der Deſtillation bes Steinkohlentheers. 
Schwefelſaures Ammon 
_ Ser 


_“ 9Oproc. Benzol 
[&. 631]. 
Gaswaſſer 50 Broc, Benzol 
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Anhang. 


Tabelle 


zur Bergleihung der fpecififhden Gewichte mit den Aräometern 
von Baumes, Cartier und Bed; nad) Duflos. 


(Für Flüſffigkeiten leichter als Waſſer.) - 








Grade 





Baume 





Gartier 


Bed 


Grabe 





Baume 








Cartier 


















Bed 


0 — — 0 0,9090 
1 — _ | 09941 0,9042 
2 — — | 0,9988 0,8994 
8 — — | 0,9826 0,8948 
4 — — | 0,9770 0,8900 
5 _ — | 0,9714 0,8854 
6 — — | 0,9659 0,8808 
7 — | -. | 0,9604 0,8762 
8 — — | 0,9550 0,8717 
9 — — 0,9497 0,8673 
10 | 100 | —  |.0944 0,8629 
ıı | 0998 | 1,000 | 0,9892 0,8585 
ı2 | 0986 | 0,992 | 0,9840 0,8542 
ı8 | 0979 | 0,85 | 0,9289 0,8500 
14 | 0972 | 0,977 | 0,9239 0,8457 
15 | 0966 | 08970 | 0,9189 0,8415 
ı6 | 0959 | 0,962 | 0,9189 
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Tabelle zur Reduction des fpecififhen Gewichtes leichter Flüffigkeiten bei verjhiedenen Temperaturen 
auf die Normaltemperatur von 15,50€. — 12,3°R. = 600 F. 


1. Für fpecififche Gewichte von 0,880 und darunter. 


2. Fur fpecififche Gewichte zwiſchen 0,880 und 0,920. 


3. Site fpecifiiche Gewichte zwifchen 0,920 und 0,960. 





7 84] 10 — 18 | 1 | 5,5 | ı7 | ı8 lie] aı 2%) 2 |» 

















1 
| 0,008) 
| Il 
Anmerkung. Die Reductionsfcala iſt nicht diejelbe für höhere oder niedrigere ſpecifiſche Gewichte; daher find drei verſchiedene Tabellen 
gegeben. Wenn die beobachtete Temperatur unter der normalen iſt, muß man die bezeichneten Größen von dem jdeinbaren fpecifiicden Ges 
wichte abziehen, um daß ſpecifiſche Gewicht bei der Rormaltemperatur zu erhalten; ift dagegen bie beobachtete Temperatur über der nor⸗ 
malen, fo muß man die betreffenden Zahlen zufegen. 
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